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KOMISSION ASETUS (ETY) N:o 2676/90,
annettu 17 pdivini syyskuuta 1990,

yhteison viinianalyysimenetelmisti

EUROOPAN YHTEISOJEN KOMISSIO, joka
ottaa huomioon Euroopan talousyhteison perustamissopimuksen,

ottaa huomioon viinikaupan yhteisestd jirjestimisestd 16 pdivdna
maaliskuuta 1987 annetun neuvoston asetuksen (ETY) N:o 822/87 ('),
sellaisena kuin se on muutettuna asetuksella (ETY) N:o 1325/90 (%), ja
erityisesti sen 74 artiklan,

sekd katsoo, ettd

asetuksen (ETY) N:o 822/87 74 artiklan 1 kohdassa sdddetdédn sellaisten
madritysmenetelmien antamisesta, joiden avulla voidaan maéérittda
mainitun asetuksen 1 artiklassa tarkoitettujen tuotteiden koostumus, ja
sddnnodistd, joiden avulla voidaan tarkastaa, onko niitd tuotteita
kasitelty sallittujen enologisten kédytintdjen vastaisesti,

jos yhteiso ei ole vield antanut tiettyjen enologisten kdytintojen kayttod
luonnehtivien aineiden raja-arvoja ja taulukoita, joiden avulla voidaan
verrata madritystuloksia, jdsenvaltiot voivat médrittdd nama rajat,

asetuksen (ETY) N:o 822/87 13 artiklan 1 kohdassa sdddetdédn analyytti-
sesta tutkimuksesta, jolla méadritetddn vadhintddn Kkyseisten tma-
laatuviinien mainitun asetuksen liitteessd lueteltujen luonteenomaisten
aineiden arvot,

kyseisid tuotteita koskevissa asiakirjoissa olevien tietojen valvonta tekee
tarpeelliseksi sellaisten ~ yhdenmukaisten =~ médritysmenetelmien
laatimisen, joita kdyttdmailla varmistetaan tarkkojen ja verrattavissa
olevien tulosten saaminen; timéan vuoksi ndiden menetelmien on oltava
pakollisia kaikissa liiketoimissa ja kaikessa valvonnassa; kaupan rajoi-
tettujen mahdollisuuksien perusteella olisi hyviksyttdva rajoitettu méaéra
tavanomaisia menetelmié, joilla voidaan tehdd nopea ja tarpeeksi varma
tutkittavien aineiden méaritys,

mahdollisuuksien mukaan on hyddyllistd omaksua menetelmié, jotka on
hyviksytty yleisesti, kuten vuoden 1954 médritysmenetelmien yhtendis-
tdmistd ja viinien arvioimista koskevan kansainvélisen sopimuksen
perusteella kehitetyt menetelmédt, jotka kansainvélinen viinivirasto
julkaisee teoksessa Recueil des méthodes internationales d'analyse des
vins (kokoelma kansainvilisid viinien mééritysmenetelmid),

komission asetuksella (ETY) N:o 1108/82 (*) on annettu viinialalla
sovellettavia yhteison médritysmenetelmid; tieteen kehityksen vuoksi on
osoittautunut tarpeelliseksi korvata tiettyjd menetelmid sopivammilla
menetelmilld, muuttaa menetelmid ja esittdd muita menetelmid,
erityisesti sellaisia, jotka kansainvilinen viinivirasto on jo hyviksynyt;
ndiden mukautusten suuren lukumédirdn ja monimutkaisuuden vuoksi
kaikki médritysmenetelmét olisi yhdistettivd uuteen asetukseen ja
asetus (ETY) N:o 1108/82 olisi kumottava,

asetuksen (ETY) N:o 822/87 74 artiklassa tarkoitettuja mééritysmene-
telmid kayttamalla saatujen tulosten vertailukelpoisuuden
varmistamiseksi olisi viitattava toistettavuuden ja néiden tulosten uusit-
tavuuden osalta kansainvélisen viiniviraston laatimiin méaéritelmiin,

tieteen kehityksen ja virallisten laboratorioiden teknisen vilineiston
huomioon ottamiseksi ja nédiden laboratorioiden tydn tehokkuuden ja
kannattavuuden parantamiseksi olisi sallittava automatisoitujen méaéritys-
menetelmien kayttd tietyin edellytyksin; on tirkedd tdsmentdd, ettd
erimielisyyksien esiintyessd automatisoidut menetelmét eivdat voi
korvata vertailumenetelmid ja tavanomaisia menetelmid,

(") EYVL N:o L 84, 27.3.1987, s. 1
(*» EYVL N:o L 132, 23.5.1990, s. 19
(*) EYVL N:o L 133, 14.5.1982, s. 1
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taajuusvérdhtelyn mittaamiseen perustuvalla automatisoidulla menetel-
mélld tiheysmittauksessa saatujen tulosten tarkkuus, toistettavuus ja
uusittavuus on vihintddn sama kuin tdmén asetuksen liitteessd olevassa
1 kohdassa esitetyilld menetelmilld saadut tulokset tiheyden ja suhteel-
lisen tiheyden mittauksen osalta; tdmén vuoksi on suositeltavaa
asetuksen (ETY) N:o 822/87 74 artiklan 3 kohdan mukaisesti pitdd téitd
automatisoitua menetelméd vastaavana kuin tdmén asetuksen liitteessd
esitettyjd edelld mainittuja menetelmis,

tdimén asetuksen liitteen 25 luvun 2.2.3.3.2 kohdassa kuvailtu menettely
viinien ja rypédlemehujen rikkidioksidin kokonaispitoisuuden méarittdmi-
seksi, kun oletettu kokonaispitoisuus on vihemmén kuin 50 mg/l, johtaa
timdn aineen parempaan saantiin kuin asetuksen (ETY) N:o 1108/82
liitteen 13 luvun 13.4 kohdassa kuvailtu menetelmé; tuloksena on méér-
itettyjen tuotteiden korkeampi rikkidioksidin kokonaispitoisuus, joka voi
olla erityisesti tiettyjen rypédlemehujen osalta suurempi kuin sédidetty
enimmdisraja; jo valmiin rypédlemehun myyntivaikeuksien vilttimiseksi
tdimédn asetuksen voimaan tullessa ja kunnes valmistuksessa siirrytddn
tdydellisempéadn rikinpoistoon rypilemehusta, jonka kédyminen on
estetty tai keskeytetty alkoholia lisddmailld, on siirtymékautena syytd
sallia mainitussa asetuksessa kuvaillun menettelyn kiytto edelleen, ja

tdssd asetuksessa sdddetyt toimenpiteet ovat viinin hallintokomitean
lausunnon mukaiset,

ON ANTANUT TAMAN ASETUKSEN:

1 artikla

1  Tamin asetuksen liitteessd esitetddn viinialalla sovellettavat
yhteison ~ méiéritysmenetelmit, joilla liiketoimissa ja  kaikessa
valvonnassa

— voidaan médrittdd asetuksen (ETY) N:o 822/87 1 artiklassa tarkoitet-
tujen tuotteiden koostumus,

— voidaan médrittdd, onko niitd tuotteita késitelty sallittujen
enologisten kaytdntdjen vastaisesti.

2 Vertailumenetelmélld saadut tulokset ovat ensisijaisia sellaisten
aineiden osalta, joille vahvistetaan vertailumenetelmét ja tavanomaiset
menetelmiit.

2 artikla
Téata asetusta sovellettaessa:

a) toistettavuus edustaa arvoa, jonka alapuolella on tietylld todenndkdi-
syydelld kahden yksittdisen, kéytetyilld menetelmilld samoissa
koeolosuhteissa (sama suorittaja, sama laite, sama laboratorio ja
lyhyt aikavéli) saadun tuloksen vilisen erotuksen itseisarvo,

b) uusittavuus edustaa arvoa, jonka alapuolella on tietylld todenndkdi-
syydelld kahden yksittdisen eri koeolosuhteissa (eri suorittaja, eri
vélineistd ja/tai eri laboratorio ja/tai eri aika) saadun tuloksen
vilisen erotuksen itseisarvo.

"Yksittdiselld tuloksella’ tarkoitetaan arvoa, joka saadaan kayttimalld
yhteen ndytteeseen yhden kerran ja tdydellisesti standardisoitua koeme-
netelmaa.

Jos muuta ei todeta, todenndkoisyys on 95 prosenttia.

3 artikla

1 Automatisoidut médritysmenetelmit hyvaksytddn kaytettdviksi
laboratorion johtajan vastuulla silld edellytykselld, ettd tulosten
tarkkuus, toistettavuus ja uusittavuus vastaavat vihintddn liitteessd
kuvatuilla mééritysmenetelmilld saatuja tuloksia.

Jos erimielisyyksid esiintyy, liitteessd kuvattuja menetelmid ei voi
korvata automatisoiduilla menetelmill.
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4 artikla

Liuoksiin, laimentamiseen tai pesuun tarkoitetulla vedelld tarkoitetaan
tislattua tai vahintddn vastaavan puhtausasteen omaavaa demineralisoitua
vettd. Kaikkien kemikaalien on oltava puhtausasteeltaan analyysilaatua,
jollei toisin méaarata.

5 artikla
Kumotaan asetus (ETY) N:o 1108/82.
Mainitun asetuksen 1 artiklan 4 kohtaa sovelletaan kuitenkin 31 péivasdn
joulukuuta 1990.

6 artikla

Tami asetus tulee voimaan pdivdnd, jona se julkaistaan Euroopan
vhteisdjen virallisessa lehdessd.

Sitd sovelletaan 1 péivéstd lokakuuta 1990.

Tama asetus on kaikilta osiltaan velvoittava, ja sitd sovelletaan sellaise-
naan kaikissa jdsenvaltioissa.
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LIITE

1 TIHEYS JA SUHTEELLINEN TIHEYS 20 °C:SSA

1 MAARITELMAT

Tiheys on viinin tai rypédlemehun tietyn tilavuusyksikén massa 20 °C:
ssa. Se ilmoitetaan grammoina millilitrassa ja sen tunnus on p, .

Suhteellinen tiheys 20 °C:ssa tai tiheys 20 °C/20 °C on desimaalilu-
kuna ilmoitettu tietyn viini- tai rypilemehutilavuuden massan suhde
20 °C:ssa saman vesitilavuuden massaan samassa lampdotilassa. Sen
tunnus on d3)-C.

2 PERIAATE

Tiheys ja suhteellinen tiheys 20 ©°C:ssa mitataan maédritettavistd
ndytteesta:

— joko pyknometrilld: vertailumenetelma,

— tai areometrilld tai densimetrilld kayttden hydrostaattista vaakaa:
tavanomaiset menetelmit.

Huomautus

Hyvin tarkoissa maédrityksissd rikkidioksidin vaikutus tiheyteen on
korjattava.

Pryec = Plyyec — 0,0006 x S

jossa p, .. = korjattu tiheys

Py e = havaittu tiheys

S = rikkidioksidin kokonaismaérd g/l
3 NAYTTEEN VALMISTAMINEN

Jos viini tai rypdlemehu sisiltdd huomattavia médrid hiilidioksidia,
suurin osa siitd voidaan poistaa ravistelemalla 250 ml viinid 1 000 ml
mittapullossa, tai suodattamalla alipaineessa ldpi putken, jossa on 2 g

vanua.
4 VERTAILUMENETELMA
4.1 Viilineisto

Tavalliset laboratoriovélineet, ja erityisesti

4.1.1 Vetoisuudeltaan noin 100 ml:n pyrex-lasinen pyknometri ('), jossa on
irrallinen hioksellinen lampomittari, jonka 1/10 asteen vilein oleva
asteikko on wvililla 10-30 °C. Témén ldampOmittarin on oltava
hyviksytty (kuvio 1).

(") Voidaan kéyttdd kaikkia ominaisuuksiltaan vastaavia pyknometreja.
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- 1

Kuvio 1
Pyknometri ja sen taara

Pyknometrissd on 25 mm:n pituinen, sisdhalkaisijaltaan enintdén 1 mm
oleva sivuputki, joka pédttyy hiokseen. Téhén sivuputkeen voidaan
liittda “kerdyspullo”, joka koostuu putkesta, jonka toisessa péadssd on
kartiohios ja toisessa padssid kapea poistoputki. Tétd kdytetdédn paisunta-
sdiliona.

Laitteen molempien hiosten on oltava hyvin huolellisesti tehtyja.

Ulkotilavuudeltaan pyknometrin kokoinen taara (véhintdan 1 ml:n tark-
kuudella), jonka massa on sama kuin nesteelld, jonka tiheys on 1,01
(2,0 % natriumkloridiliuos (m/v)), tdytetyn pyknometrin massa.

Lampoeristetty sdilio, joka mukautuu tdydellisesti pyknometrin
muotoon.

Tasavarsivaaka, jonka vdhimmadiskuormitus on 300 g ja tarkkuus 1/
10 mg

tai

yksikuppivaaka, jonka vahimmaéiskuormitus on 200 g ja tarkkuus 1/
10 mg.

Pyknometrin kalibrointi

Pyknometrin kalibrointi késittdd seuraavien ominaisuuksien méaarittd-
misen:

— tyhjén pyknometrin taara,
— pyknometrin tilavuus 20 °C:ssa,

— vedelld tdytetyn pyknometrin massa 20 °C:ssa.

Menetelmd tasavarsivaakaa kéytettiessd

Taara asetetaan tasavarsivaa'an vasempaan vaakakuppiin ja puhdas
kuiva pyknometri, joka on varustettu paisuntasiiliolld, oikeaan vaaka-
kuppiin. Lisdtddn punnuksia sithen vaakakuppiin, jossa pyknometri on,
ja otetaan paino, kun tasapaino on saavutettu: se on p grammaa.

Pyknometri tdytetddn huolellisesti huoneenldmpdiselld tislatulla vedelld
ja lampomittari asetetaan paikoilleen: pyknometri kuivataan huolelli-
sesti ja se asetetaan ldmpderistettyyn siilioon.  Sekoitetaan
kaantelemalld séiliotd, kunnes ldmpomittarin osoittama ldmpdtila ei
muutu. Sdddetddn taso tarkalleen sivuputken reunaan. Kuivataan
sivuputki ja asetetaan paisuntasdilio paikoilleen: luetaan lampdtila t
°C:ssa  huolellisesti ja  korjataan mahdollinen ldmpdasteikon
epitarkkuus. Punnitaan vedelld tdytetty pyknometri ja luetaan paino p'
grammoina, kun tasapaino saavutetaan.
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Laskentakaavat (*):
Tyhjdn pyknometrin taaraus:
tyhjan pyknometrin taara = p + m,

jossa m = pyknometrin siséltdiméin ilman massa,
0,0012 (p — p").

m
Tilavuus 20 °C:ssa:
Ve =@ +tm=-p)xF,

jossa F = taulukossa 1 olevasta limpdtila t °C sarakkeesta otettu
kerroin.

V., On tunnettava £ 0,001 ml:n tarkkuudella.
Veden massa 20 °C:ssa:

M, .« = V. X 0,998203,

jossa 0,998203 on veden tiheys 20 °C:ssa.
Menetelmd yksikuppivaakaa kéytettiessd
Maédritetddn:

— puhtaan ja kuivan pyknometrin massa: P.

— vedelld tdytetyn pyknometrin massa P limpétilassa t °C 4.2.1
kohdassa kuvatulla tavalla.

— taaran massa: T .
Laskentakaavat (")

Tyhjén pyknometrin taaraus:
tyhjén pyknometrin taara: P — m, jossa

m = pyknometrin sisdltimén ilman massa

0,0012 (P, - P).

m

Tilavuus 20 °C:ssa:

Ve =[P = (P —m)] x F,

jossa F = taulukossa 1 olevasta limpétila t °C sarakkeesta otettu
kerroin.

Tilavuus 20 °C:ssa on tunnettava = 0,001 ml:n tarkkuudella.

Veden massa 20 °C:ssa:

M, .. =V, .. . 0998203,

20 °C

jossa 0,998203 on veden tiheys 20 °C:ssa.

Mittausmenetelma (')
Menetelmd tasavarsivaakaa kéytettiessd

Téytetddn pyknometri méaéritystd varten valmistetulla naytteelld (3) ja
menetellddn 4.2.1 kohdassa kuvatulla tavalla.

p“ on se paino grammoina, joka vaaditaan tasapainon saavuttamiseksi
lampétilassa t °C.

Pyknometrin sisdltimén nesteen massa = p + m — p”.

Néenndinen tiheys t °C:ssa:
p+m—p’
Va0 oc
Tiheys 20 °C:ssa lasketaan jéljempénd olevan korjaustaulukon avulla
tutkitun nesteen tyyppi huomioon ottaen: kuiva viini (taulukko II),

luonnollinen tai tiivistetty rypdlemehu (taulukko III), makea viini
(taulukko 1V).

Ptec =

Viinin tiheys 20 °C/20 °C lasketaan jakamalla tiheys 20 °C:ssa luvulla
0,998203.

(") Tamén luvun 6 kohdasa annetaan laskentaesimerkki.
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432 Menetelmd yksikuppivaakaa kdytettiessd (')
Taara punnitaan. Sen massa on T.
Lasketaan dT =T, — T
Tyhjén pyknometrin massa mittaushetkelld = P — m + dT.
Téytetddn pyknometri méaéritystd varten valmistetulla ndytteelld (3) ja
menetellddn 4.2.1 kohdassa kuvatulla tavalla. P, on sen massa t °C:ssa.
Pyknometrin siséltdimén nesteen massa t °C:ssa = P, — (P — m + dT).
Néenndinen tiheys t °C:ssa:
P2 — (P — m+dT)
pt c=—7""""
Vo ec
Lasketaan tutkitun nesteen tiheys 20 °C:ssa (kuiva viini, luonnollinen
tai tiivistetty rypdlemehu, makea viini) 4.3.1 kohdassa esitetylld tavalla.
Tiheys 20 °C/20 °C lasketaan jakamalla tiheys 20 °C:ssa luvulla
0,998203.
433 Tiheysmittausten toistettavuus
kuivat ja puolimakeat viinit: r = 0,00010
makeat viinit: r = 0,00018.
434 Tiheysmittausten uusittavuus
kuivat ja puolimakeat viinit: R = 0,00037
makeat viinit: R = 0,00045.
v M8
vB

6 ESIMERKKI TIHEYDEN 20 °C JA TIHEYDEN 20 °C/20 °C
LASKEMISEKSI (VERTAILUMENETELMA)
6.1 Pyknometria tasavarsivaakaa kiytettiaessa
6.1.1 Pyknometrin parametrit
1 Puhtaan ja kuivan pyknometrin punnitseminen:
Taara = pyknometri + p
p = 1049454 ¢
2 Téaynna vettd olevan pyknometrin punnitseminen t °C:ssa:
Taara = pyknometri + vesi + p'
p' = 1,2396 g, kun t = 20,5 °C
3 Pyknometrin sisdltdimédn ilman massan laskeminen:
m = 0,0012 (p — p")
m = 0,0012 (104,9454 — 1,2396)
m = 0,1244 g
4 Huomioon otettavat parametrit:
Tyhjdn pyknometrin taara p + m:
p+m = 1049454 + 0,1244
p+m = 1050698 g
Tilavuus 20 °C:ssa = (p + m — p') X F ..

on,so oc = 1,001900
Vaoee = (105,0698 — 1,2396) x 1,001900
A = 104,0275 ml

20 °C

Veden massa 20 °C:ssa = V¢ X 0,998203

C

M,,.. = 103,8405 g

(") Tamén luvun 6 kohdassa annetaan laskentaesimerkki.
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6.1.2

6.2

6.2.1

6.2.2

Kuivan viinin tiheyden 20 °C ja tiheyden 20 °C/20 °C laskeminen

p” =1,2622 17,80 °C:ssa

105,0698 — 1,2622
104,0275

=0,99788 g/ml

P17,80°C ¢ =

p] 7,80 °C

Taulukon II avulla voidaan laskea p, .. p,..:sta kdyttden suhdetta:
c
cC = pProc £ ——
Paoec ¢ = Peec = 7000

Kun t = 17,80 °C ja alkoholipitoisuus 11 til-%, ¢ = 0,54.

0,54
1000

=0,99734 g/ml

20°C _ 0,99734
20°C 7 0,998203

paoec = 0,99788 —

pZO °C

=0,99913

Pyknometria yksikuppivaakaa kiytettiessi

Pyknometrin parametrit

1 Puhtaan ja kuivan pyknometrin punnitseminen:
P=677913 g

2 Vedelld tdytetyn pyknometrin punnitseminen t °C:ssa:
P =169,2715 g 21,65 °C:ssa

3 Pyknometrin sisdltimén ilman massan laskeminen:

m 0,0012 (P, = P)
m = 0,0012 x 101,4802
m = 0,1218 g
4 Huomioon otettavat parametrit:
Tyhjén pyknometrin taara P — m:
P—-m = 67,7913 - 0,1218
P-m = 67,6695 g
Tilavuus 20 °C:ssa = [P, = (P —m)] F .

F = 1,002140

<
Il

(169,2715 — 67,6695) x 1,002140
V.. = 101,8194 ml

Veden massa 20 °C:ssa = Ve * 0,998203
M, .. = 101,6364 g
Taaran massa: T,
T, = 171,9160 g
Kuivan viinin tiheyden 20 °C ja tiheyden 20 °C/20 °C laskeminen
T, =171,9178 g
dT = 171,9178 — 171,9160 = 0,0018 g
P —m + dT = 67,6695 + 0,0018 = 67,6713 g

P, =169,2799 18 °C:ssa

169,2799 — 67,6713
101,8194

Prec = 0,99793 g/ml

p1gec =
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Taulukon II avulla voidaan laskea p, .. p,..:sta kdyttéen suhdetta:
c

1000

Kun t = 18 °C ja alkoholipitoisuus 11 til-%, ¢ = 0,49.

0,49
P20 °Cc = 0,99793 — 1000

Py = 0,99744 g/ml
o« 099744
°©770,998203

P20°c = proc *

d3 =0,99923
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TAULUKKO I
F Kkertoimet,

joilla pyrex-lasisen pyknometrin t°C:ssa siséltimidn veden massa 9 on kerrottava, pyknometrin
tilavuuden laskemiseksi 20 °C:ssa

t°C F t°C F t°C F t°C F t°C F t°C F t°C F

10,0 | 1,000398 | 13,0 | 1,000691 | 16,0 1,001097 |19,0| 1,001608 |22,0 | 1,002215 |25,0 | 1,002916 | 28,0 | 1,003704
| 1,000406 |1 1,000703 | 1| 1,000113 | 1) 1,001627 | 1| 1,002238 | 1| 1,002941 | 1| 1,003731
2| 1,000414 | 2| 1,000714 | 2| 1,001128 | 2| 1,001646 | 2| 1,002260 | 2| 1,002966 | 2| 1,003759
3 1,000422 | 3] 1,000726 | 3| 1,001144 | 3] 1,001665 | 3| 1,002282 | 3| 1,002990 | 3| 1,003787
A 1,000430 | 41 1,000738 | 4| 1,001159 | 4] 1,001684 | 4| 1,002304 | 4| 1,003015 | 4| 1,003815

10,5 | 1,000439 | 13,5 1,000752 | 16,5 | 1,001175 [19,5| 1,001703 |22,5 | 1,002326 |25,5 | 1,003041 |28,5| 1,003843
601 1,000447 | 6| 1,000764 | ,6| 1,001191 | 6] 1,001722 | 6| 1,002349 | 6| 1,003066 | 6| 1,003871
J | 1,000456 | 71 1,000777 | 7| 1,001207 | 7| 1,001741 | 7| 1,002372 | 7| 1,003092 | 7| 1,003899
8 1,000465 | 8] 1,000789 | 8| 1,001223 | 8] 1,001761 | 8| 1,002394 | 8{ 1,003117 | 8| 1,003928

91 1,000474 | 91 1,000803 | 9| 1,001239 | 9| 1,001780 | 9| 1,002417 | 9| 1,003143 | 9| 1,003956

11,0 1,000483 | 14,0 | 1,000816 | 17,0 { 1,001257 |20,0 | 1,001800 |23,0| 1,002439 [26,0 | 1,003168 |29,0 | 1,003984
| 1,000492 |1 1,000829 | 1] 1,001273 | 1) 1,001819 | 1| 1,002462 | 1| 1,003194 | 1| 1,004013
2 1,000501 | 2| 1,000842 | 2| 1,001290 | 2| 1,001839 | 2| 1,002485 | 2| 1,003222 | 2| 1,004042
3 1,000511 | 3] 1,000855 | 3| 1,001306 | 3| 1,001859 | 3| 1,002508 | 3| 1,003247 | 3| 1,004071

A1 1,000520 | 41 1,000868 | 4| 1,001323 | 4| 1,001880 | 4| 1,002531 | 4| 1,003273 | 4| 1,004099

11,5 1,000530 | 14,5 | 1,000882 | 17,5 1,001340 |20,5| 1,001900 |23,5| 1,002555 |26,5| 1,003299 |29,5| 1,004128
601 1,000540 | ,6| 1,000895 | .6 1,001357 | ,6] 1,001920 | 6| 1,002578 | 6| 1,003326 | 6| 1,004158
J| 1,000550 | 7 1,000909 | 7| 1,001374 | 7| 1,001941 | 7| 1,002602 | ,7{ 1003352 | 7| 1,004187
8 1,000560 | 8] 1,000923 | 8| 1,001391 | 8] 1,001961 | 8| 1,002625 | 8| 1,003379 | 8| 1,004216

91 1,000570 | 9| 1,000937 | 9| 1,001409 | 9] 1,001982 | 9| 1,002649 | 9| 1,003405 | 9| 1,004245

12,0 | 1,000580 | 15,0 | 1,000951 | 18,0 1,001427 |21,0| 1,002002 |24,0 | 1,002672 |27,0 | 1,003432 | 30,0 | 1,004275
L 1000591 | 1| 1,000965 | 1| 1,001445 | 1] 1,002023 | 1| 1,002696 | 1| 1,003458
2| 1,000601 | 2| 1,000979 | 2| 1,001462 | 2| 1,002044 | 2| 1,002720 | 2| 1,003485
3 1,000612 | 3] 1,000993 | 3| 1,001480 | 3| 1,002065 | 3| 1,002745 | 3] 1,003513
A1 1,000623 | 41 1,001008 | 4| 1,001498 | 4] 1,002086 | 4| 1,002769 | 4| 1,003540

12,5 1,000634 | 15,5 | 1,001022 | 18,5| 1,001516 |21,5] 1,002107 |24,5| 1,002793 |27,5 | 1,003567
0| 1,000645 | ,6| 1,001037 | .6 1,001534 | 6] 1,002129 | 6| 1,002817 | ,6| 1,003594

J | 1,000656 | 7 1,001052 | 7] 1,001552 | 7] 1,002151 | 7| 1,002842 | 7 1,003621
8 1,000668 | 8| 1,001067 | 8| 1,001570 | 8] 1,002172 | 8| 1,002866 | 8| 1,003649
9 1,000679 | 9| 1,001082 | 9| 1,001589 | 9| 1,002194 9| 1,002891 9| 1,003676
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TAULUKKO 11
Lampdétilan korjaukset ¢ kuivien viinien ja kuivien viinien, joista alkoholi on poistettu, pyrex-lasisella pyknome-

c
4+
1000

+ jos #°C on yli 20 °C

trilld t°C:ssa mitatun tiheyden muuntamiseksi tiheydeksi 20 °C:ssa
— jos £°C on alle 20 °C
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10{1,59

111,48
121136
131,22
1411,08

151092

16]0,76
17] 0,59
18] 0,40
19] 021

211021
221044
2310,68
241093

251 1,19

26| 147
27175
282,04
29(2,34

302,66

Lampétila °C

1,64

1,53
1,40
1,26
1,1

0,96

0,79
0,61
042
021

022
045
0,70
0,9

1,23

1,51
1,80
2,10
241

2,73

1,67

1,56
143
1,28
L13

0,97

0,80
0,62
042
022

022
0,46
071
097

1,25

1,53
1.82
213
2,44

21

171

1,60
1,46
1,32
1,16

0,99

081
0,63
043
022

0,23
0,47
0,72
0,99

1,27

1,56
1,85
2,16
248

281

1,77

1,64
1,50
1,35
L19

1,02

0,84
0,65
0,44
023

023
048
0,74
1,01

1,29

1,59
1,89
220
2,53

2,36

1,84

1,70
1,56
1,40
123

1,05

0,86
0,67
046
023

024
049
076
1,03

1,32

1,62
1,93
225
2,58

292

191

1,77
1,62
1,45
1,27

1,09

0,89
0,69
047
024

0,25
0,51
0,78
1,06

1,36

1,67
1,98
231
265

3,00

201

1,86
1,69
1,52
1,33

1,13

093
0,72
049
025

026
0,52
0,80
1,10

1,40

17
2,04
238
Xy

3,08

211

1,95
1,78
1,59
1,39

1,19

097
075
0,51
026

027
0,54
083
1,13

1,45

1,77
211
245
281

3,17

b))

2,05
1,86
1,67
1,46

1,24

1,01
078
0,53
027

028
0,56
0,86
1,18

1,50

1,83
218
253
289

327

2,34

2,16
1,96
1,75
1,52

1,30

1,06
081
055
028

029
0,59
090
122

1,55

1,90
225
262
2,99

337

246

221
2,05
1,83
1,60

1,36

1,10
085
0,57
029

030
0,61

093
1,26

1,61

1,96
233
270
3,00

RE

2,60

2,38
2,16
1,92
1,67

142

1,16
0,88
0,60
030

031
0,63
0,96
131

1,67

2,03
241
280
3,19

3,59

2,73

2,51
2,21
2,01
1,75

148

121
095
0,63
032

0,32
0,66
1,00
1,36

1,73

211
2,50
2,89
330

372

2,88

2,63
238
211
1,84

1,55

1,26
0,9
0,65
033

0,34
0,69
1,03
141

1,80

2,19
2,59
3,00
34

3,34

3,03

21
2,50
222
1,93

1,63

132
1,01

0,68
0,34

036
071

1,08
147

1,86

227
2,68
3,10
353

3,97

3,19

291
2,62
232
2,03

1,70

1,38
1,05
0,71
0,36

037
0,74
1,13
1,52

1,93

235
278
321
3,65

4,11

335

3,06
2,75
2,44
2,11

1,78

144
1,11
0,74
037

038
0,77

1,17
1,58
2,00
244
288

i

332
378

425

3,52

321
288
255
221

1,86

1,51
1,15
077
039

040
0,80
12
1,64

2,08

253
2,98
345
39

4,40

3,70

336
302
2,67
231
1,95
1,57
1,20
081
041

041
083
1,26
171

2,16

26
3,09
357
405

4,55

387

353
3,16
2,79
242

2,03
1,64

042

4,06

3,69
331
292
252

212

171
1,30
087
0,44

0,44
0,90

137
1,84
23
281
331

B

382
433

4,85

425

3,86
3,46
3,05
2,63

221

1,78
1,35
091
0,46

0,46
0,93
1,41
1,90

2,40

291
34
394
447

4,92

444

4,03
3,61
3,18
2,74

2,30

1,85
1,40
0,94
047

048
097
1,46
1,97

248

301
353
407
461

517

Huomautus:Taté taulukkoa voidaan kéyttdd tiheyden d5, muuttamisessa tiheydeksi dﬁg.
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TAULUKKO III

Lampoétilan korjaukset ¢ luonnollisen ja tiivistetyn rypilemehun pyrex-lasisella pyknometrilli t°C:ssa mitatun
tiheyden muuntamiseksi tiheydeksi 20 °C:ssa

1000

— jos #°C on alle 20 °C

+ jos #°C on yli 20 °C

Tiheys

1,05

B

1,06

B

1,07

1,08

B

1,09

1,10

)

L1l

)

1,12

)

L13

)

1,14

)

L15

)

1,16

118

)

1,20

B

1,22

5

1,24

5

1,26

5

1,28

5

1,30

1,32

1,34

1,36

10°C
11°C
12°C
13°C
14°C
15°C
16°C
17°C
18°C
19°C
20°C
21°C
22°C
23°C
24°C
25°C
26°C
27°C
28°C
29°C
30°C

Lampétila °C

231

212
1,92
10
1,52
1,28
1,05
0,80
0,56
029

0,29
0,58
0,89
1,20

1,51

1,84
217
2,50
2,86

3,20

248

228
2,06
1,84
1,62

1,36

1,12
0,86
0,59
031

0,30
0,61
0,94
1,25

1,59

1,92
226
262
2,98

335

2,66

24
2,19
1,95
10
1,44
1,18
0,90
0,62
032

0,32
0,64
0,99
131

1,66

2,01
236
274
3,10

349

28

257
23
2,06
1,81
1,52
1,25
0,95
0,66
0,34

0,34
0,67
1,03
1,37

1,74

2,10
2,46
285
)

3,64

2,99

)
245
217
1,90
1,60
131
1,00
0,68
036

0,35
0,70
1,08
143

181

2,18
2,56
2,9
335

31

313

2,86
2,58
221
2,00

1,67

1,37
1,04
0,72
0,37

037
0,73
1,12
1,49

1,88

226
2,66
307
347

391

3,30

2,99
2,70
2,38
2,09

1,75

143
1,09
075
039

0,38
0,76
1,16
1,54

1,95

234
2,75
3,18
3,59

4,05

344

312
28
248
2,17
1,82
1,49
1,13
077
0,40

0,40
0,79
1,20
1,60

202

242
2,34
328
3,70

417

3,59

3,25
2,94
2,58
226
1,89
1,55
1,18
0,80
042

041
081
1,25
1,66

2,09

2,50
2,93
3,40
382

430

373

337
3,04
2,69
2,34
1,96
1,60
1,22
0,83
0,43

042
0,84
1,29
171

2,16

2,58
3,01
3,50
3,93

443

3,88

3,50
3,15
278
243
2,04
1,66
1,26
085
0.4

0,44
087
1,33
1,77

223

2,65
3,10
3,60
4,03

4,55

4,01

362
326
288
251
211
171
1,30
0,88
045

0,46
0,90
1,37
1,82

2,30

273
318
3,69
4,14

4,67

4,28

385
347
3,05
2,66
204
1,81
137
0,93
048

0,48
0,96
1,44
1,92

24

287
335
387
4,34

4,90

4,52

4,08
3,67
3
282

236

1,90
1,44
0,98
0,50

0,50
1,00
1,51
2,01

2,53

3,00
3,50
4,04
4,53

512

476

429
385
339
2,9
248
2,00
1,51
1,02
0,52

0,53
1,05
1,57
2,10

2,63

3,13
3,66
421
4N

539

498

448
403
355
3,09

2,59

2,08
1,57
1,05
0,54

0,56
1,09
1,63
2,17

)

325
380
436
489

551

5,18

467
420
3,65
i)

2,69

2,16
1,62
1,09
0,56

0,58
1,12
1,67
2,24

28

336
3,93
450
5,05

5,68

542

484
436
384
334

2,79

224
1,68
1,12
0,57

0,59
115
1,73
2,30

2,89

347
4,06
4,64
5,20

5,34

5,56

5,00
451
398
345
288
230
1,7
1,16
0,59

0,60
1,18
1,77
2,36

2,95

3,57
4,16
4,75
5,34

5,96

573

5,16
4,65
411
3,56
297
237
1,76
1,19
0,60

0,61
1,20
1,80
2,40

2,99

3,65
4,26
4,86
5,46

6,08

5,90

531
478
424
3,67
303
243
1,80
121
0,61

0,62
1,22
1,82
242

3,01

372
435
4,94
5,56

6,16

6,05

545
491
436
376

3,10

249
1,84
1,24
0,62

0,62
1,23
1,84
244

3,05

3,79
442
5,00
5,64

622

Huomautus: Titd taulukkoa voidaan kiyttid tiheyden o, muuttamisessa tiheydeksi d2g.
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TAULUKKO IV

Lampdétilan Korjaukset ¢ vihintiin 13 til-% jidnnossokeria sisiltivien viinien pyrex-lasisella pyknometrilli t°C:
ssa mitatun tiheyden muuntamiseksi tiheydeksi 20 °C:ssa

—jos t°C on alle 20 °C

c
P20 =P = 7500+ jos #°C on yli 20 °C

Viinit 13 til-% Viinit 15 til-% Viinit 17 til-%

Tiheys Tiheys Tiheys

1,000 | 1,020 | 1,040 | 1,060 | 1,080 | 1,100 | 1,120 { 1,000 | 1,020 | 1,040 | 1,060 | 1,080 | 1,100 | 1,120 |{ 1,000 | 1,020 | 1,040 | 1,060 | 1,080 | 1,100 | 1,120

10°C | 2,36 | 2,71 | 3,06 | 3,42 | 3,72 | 3,96 | 432 || 2,64 | 2,99 | 3,36 | 3,68 | 3,99 | 4,30 [ 4,59 [| 2,94 | 3,29 | 3,64 | 3,98 | 4,29 | 4,60 | 4,89

11°C| 2,17 | 2,49 | 2,80 | 2,99 | 3,391 3,65 | 3,90 || 2,42 | 2,73 | 3,05 | 3,34 | 3,63 [ 3,89 | 4,15 ]| 2,69 | 3,00 | 3,32| 3,61 | 3,90 | 4,16 | 4,41
12°C| 1,97 {225 [ 2,53 { 2,79 | 3,05 | 3,29 [ 3,52 || 2,19 | 2,47 | 2,75 | 3,01 | 3,27 | 3,51 | 3,73 || 2,42 | 2,70 | 2,98 | 3,24 | 3,50 | 3,74 | 3,96
13°C| 1,78 [ 2,02 | 2,25 | 2,47 | 2,69 | 2,89 3,09 || 1,97 | 2,21 | 2,44 | 2,66 | 2,87 | 3,08 | 3,29 || 2,18 | 2,42 | 2,64 | 2,87 | 3,08 | 3,29 | 3,49
14°C | 157 [ 1,78 | 1,98 | 2,16 | 2,35 [ 2,53 [ 2,70 || 1,74 | 1,94 | 2,14 | 2,32 { 2,52 | 2,69 | 2,86 || 1,91 | 2,11 | 2,31 | 2,50 | 2,69 | 2,86 | 3,03
15°C|{ 1,32 | 1,49 | 1,66 | 1,82 | 1,97 | 2,12/{ 2,26 || 1,46 | 1,63 | 1,79 | 1,95 | 2,10 | 2,25 | 2,39 || 1,60 | 1,77 | 1,93 | 2,09 | 2,24 | 2,39 | 2,53
16°C| 1,08 [ 1,22 | 1,36 | 1,48 | 161 | 1,73 [ 1,84 || 1,18 | 1,32 | 146 | 1,59 [ 1,71 | 1,83 | 1,94 | 1,30 | 1,44 | 1,58 | 1,71 | 1,83 | 1,95 | 2,06
17°C| 0,83 [ 0,94 | 1,04 | 1,13 | 1,22 | 1,31 [ 1,40 || 091 | 1,02 | 1,12 | 1,21 [ 1,30 | 1,39 | 1,48 || 1,00 | 1,10 | 1,20 | 1,30 | 1,39 | 1,48 | 1,56
18°C| 0,58 | 0,64 [ 0,711 0,78 | 0,84 | 0,89 | 0,95 || 0,63 | 0,69 | 0,76 | 0,83 | 0,89 | 0,94 | 1,00 {| 0,69 | 0,75 0,82 | 0,89 | 0,95 | 1,00 | 1,06
19°C| 0,30 | 0,341 0,37 | 0,40 | 0,43 | 0,46 | 0,49 || 0,33 [ 0,37 | 0,40 | 0,43 | 0,46 | 0,49 [ 0,52 |[ 0,36 | 0,39 | 0,42 | 0,46 | 0,49 | 0,52 | 0,54
20°C
21°C{ 030 [ 0,331 0,36 | 0,40 [ 0,43 | 0,46 | 0,49 || 0,33 | 0,36 | 0,39 [ 0,43 | 0,46 | 0,49 [ 0,51 || 0,35] 0,39 | 0,42 [ 0,45 | 0,48 | 0,51 | 0,54
22°C|{ 0,60 | 0,671 0,73 | 0,80 | 0,851 0,91 [ 0,98 || 0,65 | 0,72/ 0,78 | 0,84 | 0,90 | 0,96 | 1,01 || 0,71] 0,78 | 0,84 [ 0,90 | 0,96 | 1,01 | 1,07
23°C1093 | 1,02 | 1,12 1,22 | 1,30 | 1,39 | 1,49 || 1,01 | 1,10 | 1,20 [ 1,29 | 1,38 | 1,46 [ 1,55 || 1,10 | 1,19 | 1,29 | 1,38 | 1,46 | 1,55 | 1,63
24°C| 1,27 | 139 [ 1,50 | 1,61 | 1,74 | 1,84 [ 1,95 || 1,37 | 1,49 | 1,59 | 1,72 | 1,84 | 1,95 | 2,06 || 1,48 | 1,60 | 1,71 | 1,83 | 1,95 | 2,06 | 2,17
25°C| L6l | 1,75 [ 1,90 | 2,05 | 2,19 | 2,33 | 247 || 1,73 | 1,87 | 2,02 | 2,17 [ 2,31 | 2,45 | 2,59 || 1,87 | 2,01 | 2,16 | 2,31 | 245 | 2,59 | 2,73

26°C | 194 | 2,12 2,29 | 247 | 2,63 | 2,79 [ 2,95 || 2,09 | 2.27 | 2,44 | 2,62 [ 2,78 | 294 | 3,10 || 2,26 | 2,44 | 2,61 | 2,79 | 2,95 | 3,11 | 3,26
27°C 230 | 2,51 2,70 | 2,90 | 3,09 | 3,27 | 3,44 || 2,48 | 2,68 | 2,87 | 3,07 [ 327 | 345 | 3.62 || 2,67 | 2.88 | 3,07 | 327 | 346 | 3,64 | 3,81
28°C | 2,66 | 2,90 | 3,13 | 3,35 | 3,57 | 3,86 [ 4,00 || 2,86 | 3,10 3,23 [ 3,55 [ 3,77 | 3.99 | 420 || 3,08 | 3.31 [ 3,55 | 3,76 | 3,99 | 421 | 441
29°C | 3,05 | 3,31 (3,56 | 3,79 | 4,04 | 427 [ 449 || 3,28 | 3,53 | 3,77 [ 4,02 | 426 | 449 | 471 || 3,52 [ 3,77 | 4,01 | 426 | 4,50 | 4,73 | 4,95

30°C| 344 3,70 13,99 | 4,28 | 4,54 | 4,80 | 5,06 || 3,68 | 3,94 | 4,23 [ 4,52 | 4,79 | 5,05 [ 5,30 || 3,95 | 4,22 | 4,51 [ 479507 |532 557

Lampétila °C

Viinit 19 til-% Viinit 21 til-%

Tiheys Tiheys

1,000 | 1,020 | 1,040 | 1,060 | 1,080 | 1,100 | 1,120 {| 1,000 | 1,020 | 1,040 | 1,060 | 1,080 | 1,100 | 1,120

10°C | 327 | 3,62 | 397 | 430 | 462 | 492 | 521 || 3,62 | 397 | 432 | 4,66 | 497 | 527 | 556

1°C | 299 | 330 | 3,61 | 390 | 419 | 445 | 470 || 328 | 3,61 | 392 | 422 | 450 | 476 | 501
12°C | 2,68 | 2,96 | 3,24 | 3,50 | 3,76 | 4,00 | 421 || 2,96 | 3,24 | 3,52 | 3,78 | 4,03 | 427 | 449
13°C | 240 | 2,64 | 2,87 | 3,09 | 330 | 3,51 | 3,71 || 2,64 | 2,88 | 3,11 | 333 | 3,54 | 3,74 | 395
14°C | 2,11 | 231 | 2,51 | 2,69 | 2,88 | 3,05 | 3,22 || 2,31 | 2,51 | 2,71 | 2,89 | 3,08 | 3,25 | 343
15°C | 1,76 | 1,93 | 2,09 | 225 | 240 | 2,55 | 2,69 || 193 | 2,10 | 2,26 | 242 | 2,57 | 2,72 | 2.86
16°C | 143 | 157 | 1,70 | 1,83 | 1,95 | 2,08 | 2,18 || 1,56 | 1,70 | 1,84 | 1,97 | 2,09 | 2,21 | 232
17°C | 1,09 | 120 | 1,30 | 1,39 | 148 | 1,57 | 1,65 || 1,20 | 131 | 141 | 1,50 | 1,59 | 1,68 | 1,77
18°C | 0,76 | 0,82 | 088 | 095 | 1,01 | 1,06 | 1,12 || 0,82 | 0,88 | 095 | 1,01 | 1,08 | 1,13 | 118
19°C | 039 | 042 | 045 | 049 | 052 | 055 | 057 || 042 | 046 | 049 | 052 | 0,55 | 0,58 | 0,61
20°C
21°C | 038 | 042 | 045 | 048 | 051 | 0,54 | 0,57 || 041 | 045 | 048 | 051 | 0,54 | 0,57 | 0,60
22°C 1 0,78 1 084 1 090 | 096 | 1,02 | 1,07 | 1,13 || 0,84 | 090 | 096 | 1,02 | 1,08 | 1,14 | L19
2°C | L19 | 128 | 138 | 147 | 155 | 164 | 172 || 1,29 | 1,39 | 148 | 1,57 | 1,65 | 1,74 | 182
24°C | 160 | 1,72 ) 1,83 ] 195 | 2,06 | 2,18 | 2,29 || 1,73 | 1,85 | 1,96 | 2,08 | 2,19 | 2,31 | 242
25°C | 2,02 | 2,16 | 231 | 246 | 2,60 | 2,74 | 2,88 || 2,18 | 232 | 247 | 2,62 | 2,76 | 2,90 | 3,04

260C | 244 | 2,62 | 2,79 | 296 | 3,12 | 3,28 | 343 || 2,53 | 2,81 | 2,97 | 3,15 | 331 | 347 | 3,62
27°C | 2,88 | 3,08 | 327 | 342 | 3,66 | 3,84 | 401 || 3,10 | 330 | 347 | 3,69 | 3,88 | 4,06 | 423
28°C | 331 | 3,54 | 378 | 400 | 422 | 444 | 4064 || 356 | 3,79 | 403 | 425 | 447 | 469 | 489
29°C | 378 | 403 | 427 | 452 | 476 | 499 | 521 || 406 | 431 | 455 | 480 | 5,04 | 527 | 548

30°C | 424 | 451 | 480 | 508 | 536 | 5,61 | 586 || 454 | 482 | 511 | 539 | 566 | 591 | 6,16

Lampétila °C
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P20 =

Pt

TAULUKKO V

Lampdétilan korjaukset ¢ luonnollisen ja tiivistetyn rypilemehun tavallisesta lasista valmistetulla pyknometrillid
tai areometrilld t°C:ssa mitatun tiheyden muuntamiseksi tiheydeksi 20 °C:ssa

—jos t°C on alle 20 °C
+ jos #°C on yli 20 °C

c
4+
1000

Alkoholipitoisuus

0

5

6

7

8

9

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

21

22

23

24

25

26

27

10°C
11°C
12°C
13°C
14°C
15°C
16°C
17°C
18°C
19°C
20°C
21°C
22°C
23°C
24°C
25°C
26°C
27°C
28°C
29°C
30°C

Lampétila °C

145

1,35
1,24
1,12
0,99

0,86

071
0,55
038
0,19

0,21
0,43
0,67
0,91

1,16

142
1,69
1,97
226

2,56

1,51

1,40
1,28
1,16
1,03

0,89

0,73
0,57
039
020

022
045
0,69
0,93

L19

1,46
1,74
2,03
233

2,64

1,55

143
131
118
1,05

0,90

0,74
0,57
0,39
0,20

0,22
0,45
0,70
0,95

1,21

1,49
1,77
2,06
237

2,67

1,58

1,47
1,34
1,21
1,07

0,92

076
0,59
040
021

0,23
0,46
0,71
0,97

1,23

1,51
1,80
2,09
240

2,72

1,64

1,52
1,39
1,25
L1

0,95

078
0,60
041
021

0,23
0,47
0,72
0,99

1,26

1,54
1,83
2,14
245

2,11

1,70

1,58
1,44
1,30
1,14

0,98

081
0,62
043
022

024
049
0,74
1,01

1,29

1,58
1,88
2,19
2,50

283

1,78

1,65
1,50
1,35
L19

1,02

0,84
0,65
044
023

025
0,50
0,77
1,04

1,33

1,62
1,93
224
257

2,90

1,88

1,73
1,58
1,42
1,24

1,07

087
0,67
046
024

025
0,52
0,79
1,07

1,37

1,67
1,98
231
2,64

2,98

1,98

1,83
1,66
1,49
1,31

1,12

091
0,70
048
025

026
0,54
082
1

1,42

1,73
2,05
238
27

3,08

2,09

1,93
1,75
1,56
137

1,17

0,9
0,74
0,50
026

027
0,56
085
1,15

1,47

1,79
212
2,46
28

3,18

221

2,03
1,84
1,64
1.4

123

0,99
077
0,52
027

029
0,58
0,88
1,20

1,52

1,85
220
255
291

328

234

2,15
1,94
1,73
1,52

1,29

1,05
081
0,55
028

029
0,60
091
1,24

1,57

1,92
227
263
299

338

247

2,26
2,04
1,82
1,59

1,35

1,10
0,84
0,57
029

031
0,63
095
1,29

1,63

1,99
235
27
311

3,50

2,60

2,38
2,15
1,91
1,67

142

1,15
0,88
0,60
030

032
0,65
0,99
1,34

1,70

2,07
2,44
283
)

3,62

2,75

2,51
2,26
2,01
1,75

1,49

121
092
0,62
032

0,34
0,68
1,03
1,39

1,76

2,14
2,53
2,93
3,34

375

2,90

2,65
238
2,11
1,84

1,56

1,27
0,96
0,65
0,33

033
071
1,07
1,45

1,83

20
2,63
3,03
345

3,88

3,06

278
2,51
222
1,93

1,63

1,33
1,01
0,68
0,35

0,36
0,73
1,12
1,50

1,90

231
217
3,14
3,58

4,02

Eky)

293
2,63
233
2,03
171
1,39
1,05
071
036

038
0,77
1,16
1,56
197
240
28
326
370
416

339

3,08
2,11
245
2,13

1,80

145
1,11
0,74
038

0,39

3,57

3,24
291
2,57
2,23

1,88

1,5
1,15
078
039

041
083
1,25
1,69

2,13

258
3,04
3,50
397

4,46

375

340
3,05
2,69
233
1,96
1,59
1,20
081
041

043
0,86
1,30
1,76
221
2,67
314
362
411

4,61

3,93

357
3,19
281
244

2,05

1,66
1,26
085
043

0,44
0,89

B

1,35

B

182
229

277
325
375
425

4,76

412

3
334
2,95
255

2,14
1,73

0,44

431

3,90
349
3,07
2,66

203

1,80
1,36
091
0,46

048
0,96

145
1,95
245
2,9
348

400
454

5,07

Huomautus:Taté taulukkoa voidaan kéyttdd tiheyden d5, muuttamisessa tiheydeksi dﬁg.

TAULUKKO VI

Lampotilan korjaukset ¢ luonnollisen ja tiivistetyn rypilemehun tavallisesta lasista valmistetulla pyknometrilld
tai areometrilléi t°C:ssa mitatun tiheyden muuntamiseksi tiheydeksi 20 °C:ssa

— jos #°C on alle 20 °C
+ jos #°C on yli 20 °C

P20

=p;

1000

Tiheys

1,05

B

1,06

B

1,07

1,08

B

1,09

1,10

)

L1l

)

1,12

L13

)

1,14

)

L15

)

1,16

)

118

)

1,20

B

5

1,22

5

1,24

1,26

1,28

1,30

1,32

1,34

1,36

10°C
11°C
12°C
13°C
14°C
15°C
16°C
17°C
18°C
19°C
20°C
21°C
22°C
23°C
24°C
25°C
26°C
27°C
28°C
29°C
30°C

Lampétila °C

217

2,00
181
1,62
1.4
121
1,00
076
0,53
028

0,28
0,55
0,85
L15

1.4

1,76
2,07
239
2,74

3,06

234

2,16
1,95
1,74
1,54
1,29
1,06
082
0,56
030

0,29
0,58
0,90
1,19

1,52

1,84
2,16
251
2,86

321

252

229
2,08
1,85
1,64
137
1,12
0,86
0,59
031

0,31
0,61
0,95
1,25

1,59

1,93
226
2,63
297

335

2,68

244
221
1,96
1,73
145
1,19
091
0,63
033

0,33
0,64
0,99
1,31

1,67

2,02
236
274
3,09

3,50

2,85

2,59
234
2,07
182

1,53

1,25
0,9
0,65
035

0,34
0,67
1,04
1,37

1,74

2,10
246
285
)

3,63

2,99

27
247
217
1,92

160 | 1

1311
1,00 | 1
0,69
036

0,36
0,70
1,08
143

181

2,18
2,56
2,9
334

31

3,16

2,86
2,58
2,28
2,00

08

37
05
0,72
0,38

0,37
0,73
1,12
1,48

1,88

2,25
2,65
3,06
3,46

391

3,29

2,99
2,70
238
2,08
1,75
143
1,09
0,74
039

0,39
0,76
1,16
1,54

1,95

233
2,74
3,16
3,57

40

344

312
28
248
217
1.82
1,49
1,14
0,77
041

0,40
0,78
1,21
1,60

2,02

241
283
328
3,69

415

3,58

324
292
2,59
225
1,89
1,54
1,18
0,80
042

041
081
1,25
1,65

2,09

249
291
338
3,80

428

373

337
3,03
2,68
234
1,97
1,60
12
082
043

043
0,34
1,29
1,711

2,16

2,56
3,00
348
3,90

440

3,86

348
3,14
27
24
2,03
1,65
1,25
085
043

0,44
087
132
1,76

)

2,64
3,07
3,57
4,00

452

413

371
335
2,94
2,57

2,16

1,75
1,32
0,90
0,46

0,46
0,93
1,39
1,36

234

278
3,24
3,75
4,20

4,75

436

394
355
301
273
228
1,84
1,39
0,95
048

0,48
0,97
1,46
1,95

245

291
339
3,92
439

4,96

460

415
3N
38
2,86
240
1,94
1,46
0,99
0,50

0,51
1,02
1,52
2,04

2,55

3,03
355
408
458

5,16

48

433
390
344
2,99
251
202
1,52
1,02
0,52

0,54
1,06
1,58
2,11

2,64

315
3,69
403
474

535

502

452
407
3,54
312

261

2,09
1,57
1,06
0,54

0,56
1,09
1,62
2,17

274

326
38
437
490

552

5,25

469
423
3
34

2,71

217
1,63
1,09
0,55

0,57
1,12
1,68
2,23

281

337
3,94
4,51
5,05

5,67

539

4,85
437
3,86
335

2,80

223
1,67
1,13
0,57

0,58
115
1,72
2,29

2,87

347
4,04
4,62
519

579

5,56

501
452
399
3,46
2,89
230
171
1,16
0,58

0,59
1,17
1,75
233

2,90

3,55
4,14
4,73
531

591

573

5,15
464
41
357
2,94
236
1,75
1,18
0,59

0,60
L19
1,77
235

292

3,62
423
4,30
540

5,99

587

529
471
424
3,65

3,01

24
1,79
1,20
0,60

0,60
L19
1,79
237

2,96

3,60
430
4,86
SA8

6,04

Huomautus:Titd taulukkoa voidaan kiyttid tiheyden oY, muuttamisessa tiheydeksi d3g
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TAULUKKO VII

Lampdétilan korjaukset c¢ vihintiin 13 til-% jidnnossokeria sisiltivien viinien tavallisesta lasista valmistetulla
pyknometrilli tai areometrilld t°C:ssa mitatun tiheyden muuntamiseksi tiheydeksi 20 °C:ssa

—jos t°C on alle 20 °C

c
P20 =P = 7500+ jos ©°C on yli 20 °C

Viinit 13 til-% Viinit 15 til-% Viinit 17 til-%

Tiheys Tiheys Tiheys

1,000 | 1,020 | 1,040 | 1,060 | 1,080 | 1,100 | 1,120 { 1,000 | 1,020 | 1,040 | 1,060 | 1,080 | 1,100 | 1,120 |{ 1,000 | 1,020 | 1,040 | 1,060 | 1,080 | 1,100 | 1,120

10°C | 2,24 12,58 12,93 | 3,27 3,59 | 3,89 | 4,18 || 2,51 | 2,85 | 3,20 | 3,54 | 3,85 | 4,02 | 4,46 || 2,81 | 3,15 | 3,50 | 3,84 | 4,15 | 4,45 | 4,74

11°C| 2,06 | 2,37 | 2,69 | 2,97 | 3,26 | 3,53 | 3,78 || 2,31 | 2,61 | 2,93 | 3,21 | 3,51 | 3,64 | 4,02 || 2,57 | 2,89 | 3,20 | 3,49 | 3,77 | 4,03 | 4,28
12°C | 1,87 [ 2,14 | 2,42 | 2,67 | 2,94 | 3,17 | 3,40 || 2,09 | 2,36 | 2,64 | 2,90 | 3,16 | 3,27 | 3,61 || 2,32 | 2,60 | 2,87 | 3,13 | 3,39 | 3,63 | 3,84
13°C| 1,69 | 1,93 | 2,14 | 2,371 2,59 | 2,80 | 3,00 || 1,88 | 2,12 | 2,34 | 2,56 | 2,78 | 2,88 | 3,19 || 2,09 | 2,33 | 2,55 | 2,77 | 2,98 | 3,19 | 3,39
14°C | 1,49 [ 1,70 [ 1,90 | 2,09 | 2,27 | 2,44 | 2,61 || 1,67 | 1,86 | 2,06 | 2,25 | 2,45 | 2,51 | 2,77 || 1,83 | 2,03 | 2,23 | 2,42 | 2,61 | 2,77 | 2,94

15°C{ 1,25 | 142 | 1,59 | 1,75 | 1,90 | 2,05 | 2,19 || 1,39 | 1,56 | 1,72 | 1,88 | 2,03 | 2,11 | 2,32 || 1,54 | 1,71 | 1,87 | 2,03 | 2,18 | 2,32 | 2,47

16°C| 1,03 [ 1,17 [ 1,30 | 1,43 | 1,55 | 1,67 | 1,78 || 1,06 | 1,27 | 1,40 | 1,53 [ 1,65 | 1,77 | 1,88 || 1,25 [ 1,39 | 1,52'| 1,65 | 1,77 | 1,89 | 2,00
17°C| 0,80 { 0,90 | 1,00 | 1,09 | 1,17 | 1,27 | 1,36/ || 0,87 | 0,98 | 1,08 | 1,17 [ 1,26 | 1,35 | 1,44 | 0,96 | 1,06 | 1,16 | 1,26 | 1,35 | 1,44 | 1,52
18°C| 0,54 1 0,61 | 0,68 | 0,75 | 0,81 | 0,86 | 0,92 || 0,60 | 0,66 | 0,73 | 0,80 | 0,85 | 0,91 | 0,97 {| 0,66 | 0,72'] 0,79 | 0,86 | 0,92'| 0,97 | 1,03
19°C| 0,29 { 0,331 0,36 | 0,39 | 0,42 | 0,45 | 0,48 || 0,32 { 0,36 | 0,39 | 0,42 [ 0,45 ] 0,48 | 0,51 [[ 0,35 | 0,38 | 0,41 | 0,45 | 0,48 ] 0,51 | 0,53
20°C
21°C| 0,29 [ 0,32 {0,351 0,39 | 0,42 | 045 [ 0,47 || 0,321 0,35 | 0,38 | 0,42 | 0,45 | 0,48 | 0,50 || 0,34 | 0,38 | 0,41 | 0,44 | 047 | 0,50 | 0,53
22°C{ 0,57 | 0,64 0,70 | 0,76 | 0,82 ] 0,88 | 0,93 || 0,63 | 0,69 | 0,75 | 0,81 | 0,87 | 0,93 [ 0,98 || 0,68 | 0,75 | 0,81 | 0,87 | 0,93 | 0,99 | 1,04
23°C{ 0,89 (098 | 1,08 | 1,17 [ 1,26 | 1,34 | 1,43 {1 097 | 1,06 | 1,16 | 1,25 | 1,34 | 1,42 | 1,51 || 1,06 | 1,15 | 1,25 | 1,34 | 1,42 | 151 | 1,59
24°C| 1,22 | 134 | 1,44 1 1,56 | 1,68 | 1,79 [ 1,90 || 1,32 | 1,44 | 1,54 | 1,66 | 1,78 | 1,89 | 2,00 || 1,43 | 1,56 | 1,65 | 1,77 | 1,89 | 2,00 | 2,11
25°C| L6l | 1,68 | 1,83 | 1,98 | 2,12 | 2,26 | 2,40 || 1,66 | 1,81 | 1,96 | 2,11 | 2,25 | 2,39 | 2,52 || 1,80 | 1,94 | 2,09 | 2,24 | 2,39 | 2,52 | 2,66
26°C| 1,87 [ 2,05 | 2,22 | 2,40 | 2,56 | 2,71 | 2,87 || 2,021| 2,20 | 2,37 | 2,54 | 2,70 | 2,85 | 3,001 || 2,18 | 2,36 | 2,53 | 2,71 | 2,86 | 3,02 | 3,17
27°C| 221 | 24211 2,60 | 2,80 | 3,00 | 3,18 [ 3,35 || 2,39 | 2,59 | 2,78 [ 2,98 | 3,17 | 3,35 [ 3,52 || 2,58 | 2,78 | 297 | 3,17 | 3,36 | 3,54 | 3,71
28°C| 2,56 | 2,80 | 3,02 | 325|347 |3,67(3,89 (275289322344 3,663,806 [407]|[297]3,21]3,44|3,66]3,88]4,09 430
29°C| 2,93 | 3,19 | 3,43 | 3,66 | 3,91 | 4,14 [ 437 || 3,16 | 3,41 | 3,65 | 3,89 | 4,13 | 4,36 | 4,59 || 3.40 | 3,66 | 3,89 | 4,13 | 4,38 | 4,61 | 432
30°C| 3,31 | 3,57 [ 3,86 | 4,15 | 4,41 | 4,66 4,92 || 3,55 3,81 | 4,10 [ 438 | 4,66 | 4,90 | 516 || 3,82 | 4,08 | 4,37 | 4,65 | 493 | 5,17 | 5,42

Lampétila °C

Viinit 19 til-% Viinit 21 til-%

Tiheys Tiheys

1,000 | 1,020 | 1,040 | 1,060 | 1,080 | 1,100 | 1,120 {| 1,000 | 1,020 | 1,040 | 1,060 | 1,080 | 1,100 | 1,120

10°C | 3,14 | 348 | 3,83 | 417 | 448 | 478 | 507 || 3,50 | 3,84 | 419 | 452 | 483 | 512 | 541

1°C | 2,87 | 3,18 | 349 | 3,78 | 4,06 | 432 | 457 || 3,18 | 3,49 | 380 | 409 | 434 | 463 | 488
12°C | 2,58 | 2,86 | 3,13 | 339 | 3,65 | 388 | 410 || 286 | 3,13 | 341 | 3,67 | 392 | 415 | 437
13°C | 231 | 2,55 | 277 | 2,99 | 320 | 341 | 3,61 || 2,56 | 2,79 | 3,01 | 3,23 | 3,44 | 3,65 | 385
14°C | 2,03 | 2,23 | 243 | 2,61 | 2,80 | 2,96 | 3,13 || 2,23 | 243 | 2,63 | 281 | 3,00 | 3,16 | 333

15°C | 169 | 186 | 2,02 | 2,18 | 2,33 | 248 | 2,62 || 186 | 2,03 | 2,19 | 235 | 2,50 | 2,65 | 2,80

16°C | 138 | 152 [ 165 | 178 | 190 | 202 | 213 |[ 151 | 165 | 178 | 191 | 203 | 215 | 226
17°C | 106 | 116 | 126 | 135 | 144 | 153 | 162 || LIS | 125 | 135 | 145 | 154 | 163 | 171
18°C | 073 | 079 | 085 | 092 | 0.98 | 103 | 109 || 079 | 0.85 | 092 | 098 | 105 | 110 | 115
19°C | 038 | 041 | 044 | 048 | 051 | 052 | 036 || 041 | 044 | 047 | 051 | 034 | 057 | 0359
20°C
21°C | 037 | 041 | 044 | 047 | 050 | 033 | 056 || 041 | 044 | 047 | 051 | 054 | 057 | 0.9
2°C | 075 | 081 | 0.87 | 0.9 | 099 | 104 | 110 || 081 | 088 | 094 | 100 | 106 | L10 | L17
2°C [ LIS | 130 | 134 | 143 | 15| 160 | 168 || 125 | 134 | 144 | 163 | L6l | 170 | 178
24°C [ 155 | 167 | 177 | 189 | 200 | 201 [ 223 || 168 | 180 | 190 | 202 | 213 | 225 | 236
25°C | 195 | 209 | 224 | 239 | 253 | 267 | 270 || 201 | 225 | 240 | 255 | 269 | 283 | 297
26°C [ 236 | 254 | 270 | 289 | 304 | 320 | 335 || 255 | 273 | 290 | 307 | 322 | 338 | 354
2°C [ 279 | 299 | 318 | 338 | 357 [ 375 | 392 || 301 | 320 | 340 | 359 | 378 | 396 | 413
29°C [ 320 | 344 | 366 | 389 | 411 | 432 | 453 || 346 | 369 | 393 | 415 | 436 | 458 | 477
29°C | 366 | 392 | 415 | 440 | 464 | 487 | 508 || 395 | 420 | 443 | 468 | 492 | 515 | 536
30°C | 410 | 437 | 466 | 494 | 522 | 546 | 571 || 442 | 468 | 497 | 525 | 553 | 577 | 602

Lampétila °C
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2 RYPALEMEHUN, THVISTETYN RYPALEMEHUN JA
PUHDISTETUN TIIVISTETYN RYPALEMEHUN SOKERIPITOI-

2.1

3.1

32

5.1
5.1.1

52

5.3

SUUDEN ARVIOINTI REFRAKTOMETRILLA

PERIAATE

Taitekerroin 20 °C:ssa, esitettynd lukuarvona tai sakkaroosin massapro-
sentteina, annetaan vastaavissa taulukoissa, joista saadaan rypilemehun,
tiivistetyn rypdlemehun ja puhdistetun tiivistetyn rypilemehun sokeripi-
toisuus g/l ja g/kg.

VALINEISTO

Abbe-refraktometri
Kéytetyssd refraktometrissid on oltava asteikko, josta nikyy:
— joko sakkaroosin massaprosentti 0,1 %:n tarkkuudella,

— tai taitekertoimet neljdlla desimaalilla.

Refraktometrissi on oltava lampomittari, jonka asteikko ulottuu mittau-
salueelle + 15 — 25 °C, ja kiertovesijarjestelmd, joka mahdollistaa
mittausten tekemisen 20 °C £ 5 °C lampdatilassa.

Tamaén laitteen kayttoohjeita on noudatettava tarkasti, erityisesti kali-
broinnin ja valonldhteen osalta.

NAYTTEEN VALMISTAMINEN

Rypélemehut ja tiivistetyt rypilemehut

Rypélemehu suodatetaan tarvittaessa kuivan, neljddn osaan taitetun
harson ldpi, ensimmadiset suodostipat hyldtddn ja méadritys tehdadn
suodatetusta tuotteesta.

Puhdistetut tiivistetyt rypilemehut

Konsentraation mukaan kiytetddn joko puhdistettua tiivistettyd
rypdlemehua tai liuosta, joka saadaan laimentamalla 200 g puhdistettua
titvistettyd rypédlemehua 500 g:ksi vedelld; punnitseminen on tehtiva
tarkasti.

SUORITUS

Saatetaan ndytteen lampotila ldhelle 20 °C:ta. Asetetaan pieni niyte
refraktometrin alemmalle prismalle ja tarkastetaan, ettd prismojen
ollessa tiukasti toisiaan vasten ndyte peittdd lasipinnan kokonaan.
Mittaus tehdédan kaytetyn laitteen kdyttoohjeiden mukaisesti.

Luetaan sakkaroosin massaprosentti 0,1 %:n tarkkuudella tai taiteker-
roin neljdlld desimaalilla.

Samasta valmistetusta ndytteestd tehddan vahintddn 2 maaritysta.
Kirjataan lampdatila t °C.

LASKEMINEN

Lampétilan korjaus

Laitteet, joissa asteikko on sakkaroosin massaprosentteja: lampdtilan
korjaamisessa kéytetddn taulukkoa I.

Laitteet, joissa asteikko on taitekerroin: etsitddn t °C:ssa mitattu taite-
kerroin  taulukosta II, josta saadaan (sarake 1) sakkaroosin
massaprosentti t °C:ssa. Tdmd arvo korjataan ldmpdtilan suhteen ja
ilmoitetaan 20 °C:ssa taulukon I avulla.

Rypélemehun ja tiivistetyn rypilemehun sokeripitoisuus

Etsitdan taulukosta II sakkaroosin massaprosentti 20 °C:ssa, josta
saadaan sokeripitoisuus grammoina litrassa ja grammoina kilogram-
massa. Sokeripitoisuus ilmoitetaan inverttisokerina yhdelld desimaalilla.

Puhdistetun tiivistetyn rypilemehun sokeripitoisuus

Etsitdan taulukosta Il sakkaroosin massaprosentti 20 °C:ssa, josta
saadaan sokeripitoisuus grammoina litrassa ja grammoina kilogram-
massa. Sokeripitoisuus ilmoitetaan inverttisokerina yhdelld desimaalilla.
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Jos mittaus tehdddn laimennetusta puhdistetusta tiivistetystd rypdleme-
husta, tulos kerrotaan laimennuskertoimella.

54 Rypilemehun, tiivistetyn rypilemehun ja puhdistetun tiivistetyn
rypilemehun taitekerroin

Etsitdéin taulukosta II sakkaroosin massaprosentti 20 °C:ssa, josta
saadaan taitekerroin 20 °C:ssa. Tdmad taitekerroin esitetdéin neljalla desi-

maalilla.
TAULUKKO I
Tehtivit korjaukset, jos sakkaroosin massaprosentti on maéiritetty muussa limpétilassa kuin
20 °C
Sakkaroosi grammoina 100 g:ssa tuotetta
Lampétila °C
5 10 15 20 30 40 50 60 70 75
Vihennetddn
15 0,25 | 0,27 | 0,31 | 0,31 | 0,34 | 0,35 | 0,36 | 0,37 | 0,36 | 0,36
16 0,21 | 0,23 | 0,27 | 0,27 | 0,29 | 0,31 | 0,31 | 0,32 | 0,31 | 0,23
17 0,16 | 0,18 | 0,20 | 0,20 | 0,22 | 0,23 | 0,23 | 0,23 | 0,20 | 0,17
18 0,11 | 0,12 | 0,14 | 0,15 | 0,16 | 0,16 | 0,15 | 0,12 | 0,12 | 0,09
19 0,06 | 0,07 | 0,08 | 0,08 | 0,08 | 0,09 | 0,09 | 0,08 | 0,07 | 0,05
Lisdtédn
21 0,06 | 0,07 | 0,07 | 0,07 | 0,07 | 0,07 | 0,07 | 0,07 | 0,07 | 0,07
22 0,12 | 0,14 | 0,14 | 0,14 | 0,14 | 0,14 | 0,14 | 0,14 | 0,14 | 0,14
23 0,18 | 0,20 | 0,20 | 0,21 | 0,21 | 0,21 | 0,21 | 0,22 | 0,22 | 0,22
24 0,24 | 0,26 | 0,26 | 0,27 | 0,28 | 0,28 | 0,28 | 0,28 | 0,29 | 0,29
25 0,30 | 0,32 | 0,32 | 0,34 | 0,36 | 0,36 | 0,36 | 0,36 | 0,36 | 0,37

Lampoétila ei saa poiketa 20 °C:sta yli + 5 °C:ta.
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TAULUKKO 11

Taulukossa esitetdin rypilemehun ja tiivistetyn rypéilemehun sokeripitoisuus (') grammoina
litrassa ja grammoina kilogrammassa, joka on méiritetty refraktometrilli, jossa asteikko on
joko sakkaroosin massaprosentti 20 °C:ssa tai taitekerroin 20 °C:ssa. Myos tiheys 20 °C:ssa on

esitetty.
Sakkaroosi Taitekerroin Tiheys 20 °C: Sokeria Sokeria Alkqhghp 1t0(1)su'-
% (m/m) 20 °C:ssa ssa g/l g/kg us til- g.;azo C:
10.0 1.34781 1.0390 82.3 79.2 4,89
10.1 1.34798 1.0394 83.4 80.2 4,95
10.2 1.34814 1.0398 84.5 81.3 5,02
10.3 1.34830 1.0402 85.6 82.2 5,09
10.4 1.34845 1.0406 86.6 83.2 5,14
10.5 1.34860 1.0410 87.6 84.1 5,20
10.6 1.34875 1.0414 88.6 85.1 5,26
10.7 1.34890 1.0419 89.7 86.1 5,33
10.8 1.34906 1.0423 90.8 87.1 5,39
10.9 1.34921 1.0427 91.8 88.1 5,45
11.0 1.34936 1.0431 92.9 89.1 5,52
11.1 1.34952 1.0435 94.0 90.0 5,58
11.2 1.34968 1.0439 95.0 91.0 5,64
11.3 1.34984 1.0443 96.1 92.0 5,71
11.4 1.34999 1.0447 97.1 92.9 5,77
11.5 1.35015 1.0452 98.2 94.0 5,83
11.6 1.35031 1.0456 99.3 95.0 5,90
11.7 1.35046 1.0460 100.3 95.9 5,96
11.8 1.35062 1.0464 101.4 96.9 6,02
11.9 1.35077 1.0468 102.5 97.9 6,09
12.0 1.35092 1.0473 103.6 98.9 6,15
12.1 1.35108 1.0477 104.7 99.9 6,22
12.2 1.35124 1.0481 105.7 100.8 6,28
12.3 1.35140 1.0485 106.8 101.9 6,35
12.4 1.35156 1.0489 107.9 102.9 6,41
12.5 1.35172 1.0494 109.0 103.8 6,47
12.6 1.35187 1.0498 110.0 104.8 6,53
12.7 1.35203 1.0502 111.1 105.8 6,60
12.8 1.35219 1.0506 112.2 106.8 6,66
12.9 1.35234 1.0510 113.2 107.8 6,73
13.0 1.35249 1.0514 114.3 108.7 6,79
13.1 1.35266 1.0519 1154 109.7 6,86
13.2 1.35282 1.0523 116.5 110.7 6,92
13.3 1.35298 1.0527 117.6 111.7 6,99
13.4 1.35313 1.0531 118.6 112.6 7,05
13.5 1.35329 1.0536 119.7 113.6 7,11
13.6 1.35345 1.0540 120.8 114.6 7,18
13.7 1.35360 1.0544 121.8 115.6 7,24
13.8 1.35376 1.0548 122.9 116.5 7,30
13.9 1.35391 1.0552 124.0 117.5 7,37
14.0 1.35407 1.0557 125.1 118.5 7,43
14.1 1.35424 1.0561 126.2 119.5 7,50
14.2 1.35440 1.0565 127.3 120.5 7,56
14.3 1.35456 1.0569 128.4 121.5 7,63
14.4 1.35472 1.0574 129.5 122.5 7,69
14.5 1.35488 1.0578 130.6 123.4 7,76
14.6 1.35503 1.0582 131.6 124.4 7,82
14.7 1.35519 1.0586 132.7 125.4 7,88
14.8 1.35535 1.0591 133.8 126.3 7,95
14.9 1.35551 1.0595 134.9 127.3 8,01

(") Sokeripitoisuus ilmoitetaan inverttisokerina.
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Alkoholipitoisu-

Sakkaroosi Taitekerroin Tiheys 20 °C: Sokeria Sokeria . o
% (m/m) 20 °C:ssa yssa g/l g/kg us tll-"g;aZO C
15.0 1.35567 1.0599 136.0 128.3 8,08
15.1 1.35583 1.0603 137.1 129.3 8,15
15.2 1.35599 1.0608 138.2 130.3 8,21
15.3 1.35615 1.0612 139.3 131.3 8,27
15.4 1.35631 1.0616 140.4 132.3 8,34
15.5 1.35648 1.0621 141.5 133.2 8,41
15.6 1.35664 1.0625 142.6 134.2 8,47
15.7 1.35680 1.0629 143.7 135.2 8,54
15.8 1.35696 1.0633 144.8 136.2 8,60
15.9 1.35712 1.0638 145.9 137.2 8,67
16.0 1.35728 1.0642 147.0 138.1 8,73
16.1 1.35744 1.0646 148.1 139.1 8,80
16.2 1.35760 1.0651 149.2 140.1 8,86
16.3 1.35776 1.0655 150.3 141.1 8,93
16.4 1.35793 1.0660 151.5 142.1 9,00
16.5 1.35809 1.0664 152.6 143.1 9,06
16.6 1.35825 1.0668 153.7 144.1 9,13
16.7 1.35842 1.0672 154.8 145.0 9,20
16.8 1.35858 1.0677 155.9 146.0 9,26
16.9 1.35874 1.0681 157.0 147.0 9,33
17.0 1.35890 1.0685 158.1 148.0 9,39
17.1 1.35907 1.0690 159.3 149.0 9,46
17.2 1.35923 1.0694 160.4 150.0 9,53
17.3 1.35939 1.0699 161.5 151.0 9,59
17.4 1.35955 1.0703 162.6 151.9 9,66
17.5 1.35972 1.0707 163.7 152.9 9,73
17.6 1.35988 1.0711 164.8 153.9 9,79
17.7 1.36004 1.0716 165.9 154.8 9,86
17.8 1.36020 1.0720 167.0 155.8 9,92
17.9 1.36036 1.0724 168.1 156.8 9,99
18.0 1.36053 1.0729 169.3 157.8 10,06
18.1 1.36070 1.0733 170.4 158.8 10,12
18.2 1.36086 1.0738 171.5 159.7 10,19
18.3 1.36102 1.0742 172.6 160.7 10,25
18.4 1.36119 1.0746 173.7 161.6 10,32
18.5 1.36136 1.0751 174.9 162.6 10,39
18.6 1.36152 1.0755 176.0 163.6 10,46
18.7 1.36169 1.0760 177.2 164.6 10,53
18.8 1.36185 1.0764 178.3 165.6 10,59
18.9 1.36201 1.0768 179.4 166.6 10,66
19.0 1.36217 1.0773 180.5 167.6 10,72
19.1 1.36234 1.0777 181.7 168.6 10,80
19.2 1.36251 1.0782 182.8 169.5 10,86
19.3 1.36267 1.0786 183.9 170.5 10,93
19.4 1.36284 1.0791 185.1 171.5 11,00
19.5 1.36301 1.0795 186.3 172.5 11,07
19.6 1.36318 1.0800 187.4 173.5 11,13
19.7 1.36335 1.0804 188.6 174.5 11,21
19.8 1.36351 1.0809 189.7 175.5 11,27
19.9 1.36367 1.0813 190.8 176.5 11,34
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Alkoholipitoisu-

Sakkaroosi Taitekerroin Tiheys 20 °C: Sokeria Sokeria . o
% (m/m) 20 °C:ssa yssa g/l g/kg us tll-"g;aZO C
20.0 1.36383 1.0817 191.9 177.4 11,40
20.1 1.36400 1.0822 193.1 178.4 11,47
20.2 1.36417 1.0826 194.2 179.4 11,54
20.3 1.36434 1.0831 195.3 180.4 11,60
20.4 1.36451 1.0835 196.5 181.4 11,67
20.5 1.36468 1.0840 197.7 182.3 11,75
20.6 1.36484 1.0844 198.8 183.3 11,81
20.7 1.36501 1.0849 200.0 184.3 11,88
20.8 1.36518 1.0853 201.1 185.3 11,96
20.9 1.36534 1.0857 202.2 186.2 12,01
21.0 1.36550 1.0862 203.3 187.2 12,08
21.1 1.36568 1.0866 204.5 188.2 12,15
21.2 1.36585 1.0871 205.7 189.2 12,22
21.3 1.36601 1.0875 206.8 190.2 12,29
21.4 1.36618 1.0880 207.9 191.1 12,35
21.5 1.36635 1.0884 209.1 192.1 12,42
21.6 1.36652 1.0889 210.3 193.1 12,49
21.7 1.36669 1.0893 211.4 194.1 12,56
21.8 1.36685 1.0897 212.5 195.0 12,63
21.9 1.36702 1.0902 213.6 196.0 12,69
22.0 1.36719 1.0906 214.8 196.9 12,76
22.1 1.36736 1.0911 216.0 198.0 12,83
22.2 1.36753 1.0916 217.2 199.0 12,90
22.3 1.36770 1.0920 218.3 199.9 12,97
224 1.36787 1.0925 219.5 200.9 13,04
22.5 1.36804 1.0929 220.6 201.8 13,11
22.6 1.36820 1.0933 221.7 202.8 13,17
22.7 1.36837 1.0938 2229 203.8 13,24
22.8 1.36854 1.0943 224.1 204.8 13,31
229 1.36871 1.0947 225.2 205.8 13,38
23.0 1.36888 1.0952 226.4 206.7 13,45
23.1 1.36905 1.0956 227.6 207.7 13,52
232 1.36922 1.0961 228.7 208.7 13,59
23.3 1.36939 1.0965 2299 209.7 13,66
234 1.36956 1.0970 231.1 210.7 13,73
23.5 1.36973 1.0975 232.3 211.6 13,80
23.6 1.36991 1.0979 233.4 212.6 13,87
23.7 1.37008 1.0984 234.6 213.6 13,94
23.8 1.37025 1.0988 235.8 214.6 14,01
239 1.37042 1.0993 237.0 215.6 14,08
24.0 1.37059 1.0998 238.2 216.6 14,15
24.1 1.37076 1.1007 239.3 217.4 14,22
24.2 1.37093 1.1011 240.3 218.2 14,28
24.3 1.37110 1.1016 241.6 219.4 14,35
24.4 1.37128 1.1022 243.0 220.5 14,44
24.5 1.37145 1.1026 244.0 221.3 14,50
24.6 1.37162 1.1030 245.0 222.1 14,56
24.7 1.37180 1.1035 246.4 2232 14,64
24.8 1.37197 1.1041 247.7 224.4 14,72
24.9 1.37214 1.1045 248.7 225.2 14,78
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Alkoholipitoisu-

Sakkaroosi Taitekerroin Tiheys 20 °C: Sokeria Sokeria . o
% (m/m) 20 °C:ssa yssa g/l g/kg us tll-"g;aZO C
25.0 1.37232 1.1049 249.7 226.0 14,84
25.1 1.37249 1.1053 250.7 226.8 14,90
25.2 1.37266 1.1057 251.7 227.6 14,96
253 1.37283 1.1062 253.0 228.7 15,03
25.4 1.37300 1.1068 254.4 229.9 15,11
25.5 1.37317 1.1072 255.4 230.7 15,17
25.6 1.37335 1.1076 256.4 231.5 15,23
25.7 1.37353 1.1081 257.8 232.6 15,32
25.8 1.37370 1.1087 259.1 233.7 15,39
25.9 1.37387 1.1091 260.1 234.5 15,45
26.0 1.37405 1.1095 261.1 235.3 15,51
26.1 1.37423 1.1100 262.5 236.4 15,60
26.2 1.37440 1.1106 263.8 237.5 15,67
26.3 1.37457 1.1110 264.8 238.3 15,73
26.4 1.37475 1.1114 265.8 239.2 15,79
26.5 1.37493 1.1119 267.2 240.3 15,88
26.6 1.37510 1.1125 268.5 241.4 15,95
26.7 1.37528 1.1129 269.5 242.2 16,01
26.8 1.37545 1.1133 270.5 243.0 16,07
26.9 1.37562 1.1138 271.8 2441 16,15
27.0 1.37580 1.1144 273.2 2452 16,23
27.1 1.37598 1.1148 274.2 246.0 16,29
27.2 1.37615 1.1152 275.2 246.8 16,35
27.3 1.37632 1.1157 276.5 247.9 16,43
27.4 1.37650 1.1163 2779 249.0 16,51
27.5 1.37667 1.1167 278.9 249.8 16,57
27.6 1.37685 1.1171 279.9 250.6 16,63
27.7 1.37703 1.1176 281.3 251.6 16,71
27.8 1.37721 1.1182 282.6 252.7 16,79
27.9 1.37739 1.1186 283.6 253.5 16,85
28.0 1.37757 1.1190 284.6 254.3 16,91
28.1 1.37775 1.1195 286.0 255.4 16,99
28.2 1.37793 1.1201 287.3 256.5 17,07
28.3 1.37810 1.1205 288.3 257.3 17,13
28.4 1.37828 1.1209 289.3 258.1 17,19
28.5 1.37846 1.1214 290.7 259.2 17,27
28.6 1.37863 1.1220 292.0 260.3 17,35
28.7 1.37881 1.1224 293.0 261.0 17,41
28.8 1.37899 1.1228 294.0 261.8 17,47
28.9 1.37917 1.1233 295.3 262.9 17,55
29.0 1.37935 1.1239 296.7 264.0 17,63
29.1 1.37953 1.1244 298.1 265.1 17,71
29.2 1.37971 1.1250 299.4 266.1 17,79
29.3 1.37988 1.1254 300.4 266.9 17,85
294 1.38006 1.1258 301.4 267.7 17,91
29.5 1.38024 1.1263 302.8 268.8 17,99
29.6 1.38042 1.1269 304.1 269.9 18,07
29.7 1.38060 1.1273 305.1 270.6 18,13
29.8 1.38078 1.1277 306.1 271.4 18,19
29.9 1.38096 1.1282 307.4 272.5 18,26
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Alkoholipitoisu-

Sakkaroosi Taitekerroin Tiheys 20 °C: Sokeria Sokeria . o
% (m/m) 20 °C:ssa yssa g/l g/kg us tll-"g;aZO C
30.0 1.38114 1.1288 308.8 273.6 18,35
30.1 1.38132 1.1293 310.0 274.5 18,42
30.2 1.38150 1.1298 311.2 275.5 18,49
30.3 1.38168 1.1302 3124 276.4 18,56
30.4 1.38186 1.1307 313.6 277.3 18,63
30.5 1.38204 1.1312 314.8 278.3 18,70
30.6 1.38222 1.1317 316.0 279.2 18,77
30.7 1.38240 1.1322 317.2 280.2 18,85
30.8 1.38258 1.1327 318.4 281.1 18,92
30.9 1.38276 1.1332 319.6 282.0 18,99
31.0 1.38294 1.1336 320.8 283.0 19,06
31.1 1.38312 1.1341 322.0 283.9 19,13
31.2 1.38330 1.1346 3232 284.9 19,20
31.3 1.38349 1.1351 3244 285.8 19,27
314 1.38367 1.1356 325.6 286.8 19,35
31.5 1.38385 1.1361 326.8 287.7 19,42
31.6 1.38403 1.1366 328.1 288.6 19,49
31.7 1.38421 1.1371 329.3 289.6 19,56
31.8 1.38440 1.1376 330.5 290.5 19,64
31.9 1.38458 1.1380 331.7 291.5 19,71
32.0 1.38476 1.1385 332.9 292.4 19,78
32.1 1.38494 1.1391 334.2 293.4 19,86
32.2 1.38513 1.1396 335.5 294.4 19,93
32.3 1.38531 1.1401 336.7 295.4 20,00
32.4 1.38550 1.1406 338.0 296.4 20,08
32.5 1.38568 1.1411 339.3 297.3 20,16
32.6 1.38586 1.1416 340.6 298.3 20,24
32.7 1.38605 1.1422 341.9 299.3 20,31
32.8 1.38623 1.1427 343.1 300.3 20,38
32.9 1.38642 1.1432 344 .4 301.3 20,46
33.0 1.38660 1.1437 345.7 302.3 20,54
33.1 1.38678 1.1442 346.9 303.2 20,61
33.2 1.38697 1.1447 348.1 304.1 20,68
333 1.38715 1.1452 349.3 305.0 20,75
33.4 1.38734 1.1457 350.5 305.9 20,82
33.5 1.38753 1.1461 351.7 306.9 20,90
33.6 1.38771 1.1466 352.9 307.8 20,97
33.7 1.38790 1.1471 354.1 308.7 21,04
33.8 1.38808 1.1476 3553 309.6 21,11
33.9 1.38827 1.1481 356.5 310.5 21,18
34.0 1.38845 1.1486 357.7 311.4 21,25
34.1 1.38864 1.1491 359.0 312.4 21,33
34.2 1.38882 1.1496 360.3 313.4 21,41
343 1.38901 1.1501 361.5 314.3 21,48
344 1.38919 1.1506 362.8 315.3 21,55
34.5 1.38938 1.1512 364.1 316.3 21,63
34.6 1.38957 1.1517 365.4 317.3 21,71
34.7 1.38975 1.1522 366.7 318.2 21,79
34.8 1.38994 1.1527 367.9 319.2 21,86
34.9 1.39012 1.1532 369.2 320.2 21,94
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Alkoholipitoisu-

Sakkaroosi Taitekerroin Tiheys 20 °C: Sokeria Sokeria . o
% (m/m) 20 °C:ssa yssa g/l g/kg us tll-"g;aZO C
35.0 1.39031 1.1537 370.5 321.1 22,01
35.1 1.39050 1.1543 371.8 322.1 22,09
35.2 1.39069 1.1548 373.0 323.0 22,16
353 1.39087 1.1553 374.3 324.0 22,24
354 1.39106 1.1558 375.6 325.0 22,32
355 1.39125 1.1563 376.9 325.9 22,39
35.6 1.39144 1.1568 378.1 326.9 22,45
35.7 1.39163 1.1573 379.4 327.8 22,54
35.8 1.39181 1.1579 380.7 328.8 22,62
359 1.39200 1.1584 381.9 329.7 22,69
36.0 1.39219 1.1589 383.2 330.7 22,77
36.1 1.39238 1.1594 384.5 331.6 22,85
36.2 1.39257 1.1599 385.8 332.6 22,92
36.3 1.39276 1.1604 387.0 3335 22,99
36.4 1.39295 1.1610 388.3 334.5 23,07
36.5 1.39314 1.1615 389.6 3354 23,15
36.6 1.39332 1.1620 390.9 336.4 23,22
36.7 1.39351 1.1625 392.2 337.3 23,30
36.8 1.39370 1.1630 393.4 338.3 23,37
36.9 1.39389 1.1635 394.7 339.2 23,45
37.0 1.39408 1.1641 396.0 340.2 23,53
37.1 1.39427 1.1646 397.3 341.1 23,60
37.2 1.39446 1.1651 398.6 342.1 23,68
37.3 1.39465 1.1656 399.8 343.0 23,75
37.4 1.39484 1.1661 401.1 344.0 23,83
37.5 1.39504 1.1666 402.4 3449 23,91
37.6 1.39523 1.1672 403.7 3459 23,99
37.7 1.39542 1.1677 405.0 346.8 24,06
37.8 1.39561 1.1682 406.2 347.7 24,13
37.9 1.39580 1.1687 407.5 348.7 2421
38.0 1.39599 1.1692 408.8 349.6 24,29
38.1 1.39618 1.1698 410.1 350.6 24,37
38.2 1.39637 1.1703 411.3 351.5 24,44
38.3 1.39657 1.1708 412.6 352.4 24,51
38.4 1.39676 1.1713 413.9 353.4 24,59
38.5 1.39695 1.1718 415.2 354.3 24,67
38.6 1.39714 1.1723 416.4 355.2 24,74
38.7 1.39733 1.1728 417.7 356.1 24,82
38.8 1.39753 1.1733 419.0 357.1 24,90
38.9 1.39772 1.1739 420.2 358.0 24,97
39.0 1.39791 1.1744 421.5 358.9 25,04
39.1 1.39810 1.1749 422.8 359.8 25,12
39.2 1.39830 1.1754 424.1 360.8 25,20
39.3 1.39849 1.1759 4253 361.7 25,27
394 1.39869 1.1764 426.6 362.6 25,35
39.5 1.39888 1.1770 4279 363.6 25,42
39.6 1.39907 1.1775 429.2 364.5 25,50
39.7 1.39927 1.1780 430.5 365.4 25,58
39.8 1.39946 1.1785 431.7 366.3 25,65
39.9 1.39966 1.1790 433.0 367.3 25,73
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40.0 1.39985 1.1796 4343 368.2 25,80
40.1 1.40004 1.1801 435.6 369.2 25,88
40.2 1.40024 1.1806 437.0 370.1 25,96
40.3 1.40043 1.1812 438.3 371.1 26,04
40.4 1.40063 1.1817 439.7 372.1 26,12
40.5 1.40083 1.1823 441.0 373.0 26,20
40.6 1.40102 1.1828 442.3 374.0 26,28
40.7 1.40122 1.1833 443.7 374.9 26,36
40.8 1.40141 1.1839 445.0 375.9 26,44
40.9 1.40161 1.1844 446.4 376.9 26,52
41.0 1.40180 1.1850 447.7 377.8 26,60
41.1 1.40200 1.1855 449.0 378.7 26,68
41.2 1.40219 1.1860 450.2 379.6 26,75
41.3 1.40239 1.1865 451.5 380.5 26,83
41.4 1.40259 1.1870 452.8 381.4 26,90
41.5 1.40279 1.1875 454.1 382.3 26,98
41.6 1.40298 1.1881 4553 383.2 27,05
41.7 1.40318 1.1886 456.6 384.2 27,13
41.8 1.40338 1.1891 457.9 385.1 27,21
41.9 1.40357 1.1896 459.1 386.0 27,28
42.0 1.40377 1.1901 460.4 386.9 27,35
42.1 1.40397 1.1907 461.7 387.8 27,43
42.2 1.40417 1.1912 463.1 388.8 27,52
423 1.40436 1.1917 464.4 389.7 27,59
42.4 1.40456 1.1923 465.8 390.7 27,68
42.5 1.40476 1.1928 467.2 391.6 27,76
42.6 1.40496 1.1934 468.5 392.6 27,84
42.7 1.40516 1.1939 469.9 393.5 27,92
42.8 1.40535 1.1945 471.2 394.5 28,00
429 1.40555 1.1950 472.6 3954 28,08
43.0 1.40575 1.1956 473.9 396.4 28,16
43.1 1.40595 1.1961 475.2 397.3 28,23
432 1.40615 1.1967 476.6 398.3 28,32
433 1.40635 1.1972 4779 399.2 28,40
434 1.40655 1.1977 479.3 400.1 28,48
43.5 1.40675 1.1983 480.6 401.1 28,56
43.6 1.40695 1.1988 481.9 402.0 28,63
43.7 1.40715 1.1994 483.3 402.9 28,72
43.8 1.40735 1.1999 484.6 403.9 28,79
439 1.40755 1.2005 486.0 404.8 28,88
44.0 1.40775 1.2010 487.3 405.7 28,95
44.1 1.40795 1.2015 488.6 406.7 29,03
44.2 1.40815 1.2021 490.0 407.6 29,11
44.3 1.40836 1.2026 491.3 408.5 29,19
44 4 1.40856 1.2032 492.7 409.5 29,27
44.5 1.40876 1.2037 494.0 410.4 29,35
44.6 1.40896 1.2042 495.3 411.3 29,43
44.7 1.40916 1.2048 496.7 412.3 29,51
44.8 1.40937 1.2053 498.0 413.2 29,59
449 1.40957 1.2059 499.4 414.1 29,67




1990R2676 — FI — 13.08.2005 — 011.001 — 25

Alkoholipitoisu-

Sakkaroosi Taitekerroin Tiheys 20 °C: Sokeria Sokeria . o
% (m/m) 20 °C:ssa yssa g/l g/kg us tll-"g;aZO C
45.0 1.40977 1.2064 500.7 415.0 29,75
45.1 1.40997 1.2070 502.1 416.0 29,83
452 1.41018 1.2076 503.5 417.0 29,92
453 1.41038 1.2081 504.9 417.9 30,00
454 1.41058 1.2087 506.3 418.9 30,08
45.5 1.41079 1.2093 507.8 419.9 30,17
45.6 1.41099 1.2098 509.2 420.9 30,25
45.7 1.41119 1.2104 510.6 421.8 30,34
45.8 1.41139 1.2110 512.0 422.8 30,42
45.9 1.41160 1.2115 513.4 423.7 30,50
46.0 1.41180 1.2121 514.8 424.7 30,59
46.1 1.41200 1.2127 516.1 425.6 30,66
46.2 1.41221 1.2132 517.5 426.5 30,75
46.3 1.41241 1.2137 518.8 427.5 30,82
46.4 1.41262 1.2143 520.2 428.4 30,91
46.5 1.41282 1.2148 521.5 429.3 30,99
46.6 1.41302 1.2154 522.8 430.2 31,06
46.7 1.41323 1.2159 524.2 431.1 31,15
46.8 1.41343 1.2165 525.5 432.0 31,22
46.9 1.41364 1.2170 526.9 4329 31,31
47.0 1.41384 1.2175 528.2 433.8 31,38
47.1 1.41405 1.2181 529.6 434.8 31,47
47.2 1.41425 1.2187 531.0 435.7 31,55
473 1.41446 1.2192 532.4 436.7 31,63
47.4 1.41466 1.2198 533.8 437.6 31,72
47.5 1.41487 1.2204 535.3 438.6 31,81
47.6 1.41508 1.2210 536.7 439.5 31,89
47.7 1.41528 1.2215 538.1 440.5 31,97
47.8 1.41549 1.2221 539.5 441.4 32,05
47.9 1.41569 1.2227 540.9 442 .4 32,14
48.0 1.41590 1.2232 542.3 4433 32,22
48.1 1.41611 1.2238 543.6 4442 32,30
48.2 1.41632 1.2243 545.0 445.1 32,38
48.3 1.41652 1.2249 546.3 446.0 32,46
48.4 1.41673 1.2254 547.7 446.9 32,59
48.5 1.41694 1.2260 549.1 447.8 32,63
48.6 1.41715 1.2265 550.4 448.7 32,70
48.7 1.41736 1.2271 551.8 449.7 32,79
48.8 1.41756 1.2276 553.1 450.6 32,86
48.9 1.41777 1.2282 554.5 451.4 32,95
49.0 1.41798 1.2287 555.8 452.3 33,02
49.1 1.41819 1.2293 557.2 453.3 33,11
49.2 1.41840 1.2298 558.6 454.2 33,19
49.3 1.41861 1.2304 560.0 455.1 33,27
494 1.41882 1.2310 561.4 456.1 33,36
49.5 1.41903 1.2315 562.8 457.0 33,44
49.6 1.41924 1.2321 564.2 457.9 33,52
49.7 1.41945 1.2327 565.6 458.8 33,61
49.8 1.41966 1.2332 567.0 459.8 33,69
49.9 1.41987 1.2338 568.4 460.7 33,77
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50.0 1.42008 1.2344 569.8 461.6 33,86
50.1 1.42029 1.2349 571.2 462.5 33,94
50.2 1.42050 1.2355 572.6 463.5 34,02
50.3 1.42071 1.2361 574.0 464.4 34,10
50.4 1.42092 1.2366 575.4 465.3 34,19
50.5 1.42114 1.2372 576.9 466.2 34,28
50.6 1.42135 1.2378 578.3 467.2 34,36
50.7 1.42156 1.2384 579.7 468.1 34,44
50.8 1.42177 1.2389 581.1 469.0 34,53
50.9 1.42198 1.2395 582.5 469.9 34,61
51.0 1.42219 1.2401 583.9 470.9 34,69
51.1 1.42240 1.2407 585.4 471.8 34,78
51.2 1.42261 1.2413 586.9 472.8 34,87
51.3 1.42283 1.2419 588.3 473.8 34,95
51.4 1.42304 1.2425 589.8 474.7 35,04
51.5 1.42325 1.2431 591.3 475.7 35,13
51.6 1.42346 1.2437 592.8 476.6 35,22
51.7 1.42367 1.2443 594.3 477.6 35,31
51.8 1.42389 1.2449 595.7 478.6 35,39
51.9 1.42410 1.2455 597.2 479.5 35,48
52.0 1.42431 1.2461 598.7 480.5 35,57
52.1 1.42452 1.2466 600.1 481.4 35,65
52.2 1.42474 1.2472 601.5 482.3 35,74
52.3 1.42495 1.2478 602.9 483.2 35,82
52.4 1.42517 1.2483 604.3 484.1 35,91
52.5 1.42538 1.2489 605.8 485.0 35,99
52.6 1.42559 1.2495 607.2 485.9 36,08
52.7 1.42581 1.2500 608.6 486.8 36,16
52.8 1.42602 1.2506 610.0 487.7 36,24
52.9 1.42624 1.2512 611.4 488.6 36,33
53.0 1.42645 1.2518 612.8 489.6 36,41
53.1 1.42666 1.2524 614.3 490.5 36,50
53.2 1.42686 1.2530 615.8 491.4 36,59
53.3 1.42707 1.2536 617.2 492.4 36,67
53.4 1.42727 1.2542 618.7 493.3 36,76
53.5 1.42748 1.2548 620.2 4943 36,85
53.6 1.42769 1.2554 621.7 495.2 36,94
53.7 1.42789 1.2560 623.2 496.2 37,03
53.8 1.42810 1.2566 624.6 497.1 37,11
53.9 1.42830 1.2571 626.1 498.0 37,20
54.0 1.42851 1.2577 627.6 499.0 37,29
54.1 1.42874 1.2583 629.0 499.9 37,37
54.2 1.42897 1.2589 630.4 500.8 37,45
54.3 1.42919 1.2595 631.8 501.7 37,54
54.4 1.42942 1.2600 633.2 502.6 37,62
54.5 1.42965 1.2606 634.7 503.5 37,71
54.6 1.42988 1.2612 636.1 504.3 37,79
54.7 1.43011 1.2617 637.5 505.2 37,88
54.8 1.43033 1.2623 638.9 506.1 37,96
54.9 1.43056 1.2629 640.3 507.0 38,04
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55.0 1.43079 1.2635 641.7 507.9 38,11
55.1 1.43101 1.2640 643.2 508.8 38,22
55.2 1.43123 1.2646 644.6 509.7 38,30
55.3 1.43145 1.2652 646.1 510.7 38,39
55.4 1.43167 1.2658 647.6 511.6 38,48
55.5 1.43189 1.2664 649.1 512.5 38,57
55.6 1.43210 1.2670 650.5 513.4 38,65
55.7 1.43232 1.2676 652.0 514.3 38,74
55.8 1.43254 1.2682 653.5 515.3 38,83
55.9 1.43276 1.2688 654.9 516.2 38,91
56.0 1.43298 1.2694 656.4 517.1 39,00
56.1 1.43320 1.2700 657.9 518.0 39,09
56.2 1.43342 1.2706 659.4 518.9 39,18
56.3 1.43364 1.2712 660.8 519.9 39,26
56.4 1.43386 1.2718 662.3 520.8 39,35
56.5 1.43409 1.2724 663.8 521.7 39,44
56.6 1.43431 1.2730 665.3 522.6 39,53
56.7 1.43453 1.2736 666.8 523.5 39,62
56.8 1.43475 1.2742 668.2 524.4 39,70
56.9 1.43497 1.2748 669.7 525.4 39,79
57.0 1.43519 1.2754 671.2 526.3 39,88
57.1 1.43541 1.2760 672.7 527.2 39,97
57.2 1.43563 1.2766 674.3 528.2 40,06
57.3 1.43586 1.2773 675.8 529.1 40,15
57.4 1.43608 1.2779 677.4 530.1 40,25
57.5 1.43630 1.2785 678.9 531.0 40,34
57.6 1.43652 1.2791 680.4 532.0 40,43
57.7 1.43674 1.2797 682.0 532.9 40,52
57.8 1.43697 1.2804 683.5 533.8 40,61
57.9 1.43719 1.2810 685.1 534.8 40,70
58.0 1.43741 1.2816 686.6 535.7 40,80
58.1 1.43763 1.2822 688.1 536.6 40,88
58.2 1.43786 1.2828 689.6 537.5 40,97
58.3 1.43808 1.2834 691.0 538.4 41,06
58.4 1.43831 1.2840 692.5 539.3 41,14
58.5 1.43854 1.2846 694.0 540.2 41,23
58.6 1.43876 1.2852 695.5 541.1 41,32
58.7 1.43899 1.2858 697.0 542.0 41,41
58.8 1.43921 1.2864 698.4 542.9 41,50
58.9 1.43944 1.2870 699.9 543.8 41,58
59.0 1.43966 1.2876 701.4 544.7 41,67
59.1 1.43989 1.2882 702.9 545.7 41,76
59.2 1.44011 1.2888 704.5 546.6 41,86
59.3 1.44034 1.2895 706.0 547.5 41,95
59.4 1.44056 1.2901 707.6 548.5 42,04
59.5 1.44079 1.2907 709.1 549.4 42,13
59.6 1.44102 1.2913 710.6 550.3 42,22
59.7 1.44124 1.2920 712.2 551.2 42,32
59.8 1.44147 1.2926 713.7 552.2 42,41
59.9 1.44169 1.2932 715.3 553.1 42,50
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60.0 1.44192 1.2938 716.8 554.0 42,59
60.1 1.44215 1.2944 718.3 554.9 42,68
60.2 1.44237 1.2950 719.8 555.8 42,77
60.3 1.44260 1.2956 721.2 556.7 42,85
60.4 1.44283 1.2962 722.7 557.6 42,94
60.5 1.44306 1.2968 724.2 558.4 43,03
60.6 1.44328 1.2974 725.7 559.3 43,12
60.7 1.44351 1.2980 727.2 560.2 4321
60.8 1.44374 1.2986 728.6 561.1 43,29
60.9 1.44396 1.2992 730.1 562.0 43,38
61.0 1.44419 1.2998 731.6 562.8 43,47
61.1 1.44442 1.3004 733.1 563.8 43,56
61.2 1.44465 1.3011 734.7 564.7 43,65
61.3 1.44488 1.3017 736.2 565.6 43,74
61.4 1.44511 1.3023 737.8 566.5 43,84
61.5 1.44533 1.3030 739.4 567.4 43,93
61.6 1.44556 1.3036 740.9 568.4 44,02
61.7 1.44579 1.3042 742.5 569.3 44,12
61.8 1.44602 1.3048 744.0 570.2 4421
61.9 1.44625 1.3055 745.6 571.1 44,30
62.0 1.44648 1.3061 747.1 572.0 44,39
62.1 1.44671 1.3067 748.6 572.9 44,48
62.2 1.44694 1.3073 750.2 573.8 44,57
62.3 1.44717 1.3080 751.7 574.7 44,66
62.4 1.44740 1.3086 753.3 575.6 4476
62.5 1.44764 1.3092 754.8 576.5 44,85
62.6 1.44787 1.3098 756.3 577.4 44,94
62.7 1.44810 1.3104 757.9 578.3 45,03
62.8 1.44833 1.3111 759.4 579.2 45,12
62.9 1.44856 1.3117 761.0 580.1 45,21
63.0 1.44879 1.3123 762.5 581.0 45,31
63.1 1.44902 1.3130 764.1 582.0 45,40
63.2 1.44926 1.3136 765.7 582.9 45,49
63.3 1.44949 1.3143 767.3 583.8 45,59
63.4 1.44972 1.3149 768.9 584.8 45,69
63.5 1.44996 1.3156 770.6 585.7 45,79
63.6 1.45019 1.3162 772.2 586.6 45,88
63.7 1.45042 1.3169 773.8 587.6 45,98
63.8 1.45065 1.3175 775.4 588.5 46,07
63.9 1.45089 1.3182 777.0 589.4 46,17
64.0 1.45112 1.3188 778.6 590.4 46,26
64.1 1.45135 1.3195 780.1 591.3 46,35
64.2 1.45159 1.3201 781.7 592.1 46,45
64.3 1.45183 1.3207 783.2 593.0 46,53
64.4 1.45206 1.3213 784.8 593.9 46,63
64.5 1.45230 1.3219 786.3 594.8 46,72
64.6 1.45253 1.3226 787.8 595.7 46,81
64.7 1.45276 1.3232 789.4 596.6 46,90
64.8 1.45300 1.3238 790.9 597.5 46,99
64.9 1.45324 1.3244 792.5 598.3 47,09




1990R2676 — FI — 13.08.2005 — 011.001 — 29

Alkoholipitoisu-

Sakkaroosi Taitekerroin Tiheys 20 °C: Sokeria Sokeria . o
% (m/m) 20 °C:ssa yssa g/l g/kg us tll-"g;aZO C
65.0 1.45347 1.3251 794.0 599.2 47,18
65.1 1.45371 1.3257 795.6 600.1 47,27
65.2 1.45394 1.3264 797.2 601.1 47,37
65.3 1.45418 1.3270 798.8 602.0 47,46
65.4 1.45441 1.3277 800.4 602.9 47,56
65.5 1.45465 1.3283 802.1 603.8 47,66
65.6 1.45489 1.3290 803.7 604.7 47,75
65.7 1.45512 1.3296 805.3 605.6 47,85
65.8 1.45536 1.3303 806.9 606.6 47,94
65.9 1.45559 1.3309 808.5 607.5 48,04
66.0 1.45583 1.3316 810.1 608.4 48,13
66.1 1.45607 1.3322 811.6 609.3 48,22
66.2 1.45630 1.3328 813.2 610.1 48,32
66.3 1.45654 1.3335 814.8 611.0 48,41
66.4 1.45678 1.3341 816.3 611.9 48,50
66.5 1.45702 1.3347 817.9 612.8 48,60
66.6 1.45725 1.3353 819.4 613.6 48,69
66.7 1.45749 1.3360 820.9 614.5 48,77
66.8 1.45773 1.3366 822.5 615.4 48,87
66.9 1.45796 1.3372 824.1 616.2 48,97
67.0 1.45820 1.3378 825.6 617.1 49,05
67.1 1.45844 1.3385 827.2 618.0 49,15
67.2 1.45868 1.3391 828.8 618.9 49,24
67.3 1.45892 1.3398 830.4 619.8 49,34
67.4 1.45916 1.3404 832.0 620.7 49,43
67.5 1.45940 1.3411 833.7 621.6 49,53
67.6 1.45964 1.3418 835.3 622.5 49,63
67.7 1.45988 1.3424 836.9 623.4 49,73
67.8 1.46012 1.3431 838.5 624.3 49,82
67.9 1.46036 1.3437 840.1 625.2 49,92
68.0 1.46060 1.3444 841.7 626.1 50,01
68.1 1.46084 1.3450 843.4 627.0 50,11
68.2 1.46108 1.3457 845.1 628.0 50,21
68.3 1.46132 1.3464 846.7 628.9 50,31
68.4 1.46156 1.3471 848.4 629.8 50,41
68.5 1.46181 1.3478 850.1 630.8 50,51
68.6 1.46205 1.3484 851.8 631.7 50,61
68.7 1.46229 1.3491 853.5 632.6 50,71
68.8 1.46253 1.3498 855.1 633.5 50,81
68.9 1.46277 1.3505 856.8 634.5 50,91
69.0 1.46301 1.3512 858.5 635.4 51,01
69.1 1.46325 1.3518 860.1 636.3 51,10
69.2 1.46350 1.3525 861.7 637.2 51,20
69.3 1.46374 1.3531 863.3 638.0 51,29
69.4 1.46398 1.3538 864.9 638.9 51,39
69.5 1.46423 1.3544 866.6 639.8 51,49
69.6 1.46447 1.3551 868.2 640.7 51,58
69.7 1.46471 1.3557 869.8 641.6 51,68
69.8 1.46495 1.3564 871.4 642.4 51,78
69.9 1.46520 1.3570 873.0 643.3 51,87
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70.0 1.46544 1.3577 874.6 644.2 51,97
70.1 1.46568 1.3583 876.2 645.1 52,06
70.2 1.46593 1.3590 877.8 645.9 52,15
70.3 1.46618 1.3596 879.4 646.8 52,25
70.4 1.46642 1.3603 881.0 647.7 52,35
70.5 1.46667 1.3609 882.7 648.6 52,45
70.6 1.46691 1.3616 884.3 649.4 52,54
70.7 1.46715 1.2622 885.9 650.3 52,64
70.8 1.46740 1.3629 887.5 651.2 52,73
70.9 1.46765 1.3635 889.1 652.1 52,83
71.0 1.46789 1.3642 890.7 652.9 52,92
71.1 1.46814 1.3649 892.4 653.8 53,02
71.2 1.46838 1.3655 894.1 654.7 53,12
71.3 1.46863 1.3662 895.7 655.6 53,22
71.4 1.46888 1.3669 897.4 656.5 53,32
71.5 1.46913 1.3676 899.1 657.4 53,42
71.6 1.46937 1.3683 900.8 658.3 53,52
71.7 1.46962 1.3689 902.5 659.2 53,62
71.8 1.46987 1.3696 904.1 660.1 53,72
71.9 1.47011 1.3703 905.8 661.0 53,82
72.0 1.47036 1.3710 907.5 661.9 53,92
72.1 1.47061 1.3717 909.2 662.8 54,02
72.2 1.47086 1.3723 910.8 663.7 54,12
72.3 1.47110 1.3730 912.5 664.6 54,22
72.4 1.47135 1.3737 914.2 665.5 54,32
72.5 1.47160 1.3744 915.9 666.4 54,42
72.6 1.47185 1.3750 917.5 667.3 54,51
72.7 1.47210 1.3757 919.2 668.2 54,62
72.8 1.47234 1.3764 920.9 669.0 54,72
72.9 1.47259 1.3771 922.5 669.9 54,81
73.0 1.47284 1.3777 924.2 670.8 5491
73.1 1.47309 1.3784 925.9 671.7 55,01
73.2 1.47334 1.3791 927.6 672.6 55,11
73.3 1.47359 1.3798 929.2 673.5 55,21
73.4 1.47384 1.3804 930.9 674.4 55,31
73.5 1.47409 1.3811 932.6 675.2 55,41
73.6 1.47434 1.3818 934.3 676.1 55,51
73.7 1.47459 1.3825 936.0 677.0 55,61
73.8 1.47484 1.3832 937.6 677.9 55,71
73.9 1.47509 1.3838 939.3 678.8 55,81
74.0 1.47534 1.3845 941.0 679.7 55,91
74.1 1.47559 1.3852 942.7 680.5 56,01
74.2 1.47584 1.3859 944 .4 681.4 56,11
74.3 1.47609 1.3866 946.0 682.3 56,21
74.4 1.47634 1.3872 947.7 683.2 56,31
74.5 1.47660 1.3879 949 .4 684.0 56,41
74.6 1.47685 1.3886 951.1 684.9 56,51
74.7 1.47710 1.3893 952.8 685.8 56,61
74.8 1.47735 1.3900 954.4 686.7 56,71
74.9 1.47760 1.3906 956.1 687.5 56,81
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TAULUKKO III

Taulukossa esitetiiin puhdistetun tiivistetyn rypilemehun sokeripitoisuus (') grammoina litrassa
ja grammoina Kkilogrammassa, joka on miiritetty refraktometrilli, jossa asteikko on joko
sakkaroosin massaprosentti 20 °C:ssa tai taitekerroin 20 °C:ssa. Myos tiheys 20 °C:ssa on esitetty.

Sakkaroosi Taitekerroin Tiheys 20 °C: Sokeria Sokeria Alkqhshp 1t0(1)su.—
% (m/m) 20 °C:ssa ssa g/l g/kg us tll-g;a20 C
50.0 1.42008 1.2342 627.6 508.5 37,28
50.1 1.42029 1.2348 629.3 509.6 37,38
50.2 1.42050 1.2355 630.9 510.6 37,48
50.3 1.42071 1.2362 632.4 511.6 37,56
50.4 1.42092 1.2367 634.1 512.7 37,66
50.5 1.42113 1.2374 635.7 513.7 37,76
50.6 1.42135 1.2381 637.3 514.7 37,85
50.7 1.42156 1.2386 638.7 515.7 37,94
50.8 1.42177 1.2391 640.4 516.8 38,04
50.9 1.42198 1.2396 641.9 517.8 38,13
51.0 1.42219 1.2401 643.4 518.8 38,22
51.1 1.42240 1.2406 645.0 519.9 38,31
51.2 1.42261 1.2411 646.5 520.9 38,40
51.3 1.42282 1.2416 648.1 522.0 38,50
514 1.42304 1.2421 649.6 523.0 38,59
51.5 1.42325 1.2427 651.2 524.0 38,68
51.6 1.42347 1.2434 652.9 525.1 38,78
51.7 1.42368 1.2441 654.5 526.1 38,88
51.8 1.42389 1.2447 656.1 527.1 38,97
51.9 1.42410 1.2454 657.8 528.2 39,07
52.0 1.42432 1.2461 659.4 529.2 39,17
52.1 1.42453 1.2466 661.0 530.2 39,26
52.2 1.42475 1.2470 662.5 531.3 39,35
52.3 1.42496 1.2475 664.1 532.3 39,45
52.4 1.42517 1.2480 665.6 5333 39,54
52.5 1.42538 1.2486 667.2 534.4 39,63
52.6 1.42560 1.2493 668.9 5354 39,73
52.7 1.42581 1.2500 670.5 536.4 39,83
52.8 1.42603 1.2506 672.2 537.5 39,93
52.9 1.42624 1.2513 673.8 538.5 40,02
53.0 1.42645 1.2520 675.5 539.5 40,12
53.1 1.42667 1.2525 677.1 540.6 40,22
53.2 1.42689 1.2530 678.5 541.5 40,30
533 1.42711 1.2535 680.2 542.6 40,40
53.4 1.42733 1.2540 681.8 543.7 40,50
53.5 1.42754 1.2546 683.4 544.7 40,59
53.6 1.42776 1.2553 685.1 545.8 40,69
53.7 1.42797 1.2560 686.7 546.7 40,79
53.8 1.42819 1.2566 688.4 547.8 40,89
53.9 1.42840 1.2573 690.1 548.9 40,99
54.0 1.42861 1.2580 691.7 549.8 41,09
54.1 1.42884 1.2585 693.3 550.9 41,18
54.2 1.42906 1.2590 694.9 551.9 41,28
54.3 1.42927 1.2595 696.5 553.0 41,37
54.4 1.42949 1.2600 698.1 554.0 41,47
54.5 1.42971 1.2606 699.7 555.1 41,56
54.6 1.42993 1.2613 701.4 556.1 41,66
54.7 1.43014 1.2620 703.1 557.1 41,76
54.8 1.43036 1.2625 704.7 558.2 41,86
54.9 1.43058 1.2630 706.2 559.1 41,95

(") Sokeripitoisuus ilmoitetaan inverttisokerina.
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Alkoholipitoisu-

Sakkaroosi Taitekerroin Tiheys 20 °C: Sokeria Sokeria . o
% (m/m) 20 °C:ssa yssa g/l g/kg us tll-"g;aZO C
55.0 1.43079 1.2635 707.8 560.2 42,04
55.1 1.43102 1.2639 709.4 561.3 42,14
55.2 1.43124 1.2645 711.0 562.3 42,23
55.3 1.43146 1.2652 712.7 563.3 42,33
55.4 1.43168 1.2659 714.4 564.3 42,44
55.5 1.43189 1.2665 716.1 565.4 42,54
55.6 1.43211 1.2672 717.8 566.4 42,64
55.7 1.43233 1.2679 719.5 567.5 42,74
55.8 1.43255 1.2685 721.1 568.5 42,83
55.9 1.43277 1.2692 722.8 569.5 42,93
56.0 1.43298 1.2699 724.5 570.5 43,04
56.1 1.43321 1.2703 726.1 571.6 43,13
56.2 1.43343 1.2708 727.7 572.6 43,23
56.3 1.43365 1.2713 729.3 573.7 43,32
56.4 1.43387 1.2718 730.9 574.7 43,42
56.5 1.43409 1.2724 732.6 575.8 43,52
56.6 1.43431 1.2731 734.3 576.8 43,62
56.7 1.43454 1.2738 736.0 577.8 43,72
56.8 1.43476 1.2744 737.6 578.8 4381
56.9 1.43498 1.2751 739.4 579.9 43,92
57.0 1.43519 1.2758 741.1 580.9 44,02
57.1 1.43542 1.2763 742.8 582.0 44,12
57.2 1.43564 1.2768 744.4 583.0 4422
57.3 1.43586 1.2773 745.9 584.0 44,31
57.4 1.43609 1.2778 747.6 585.1 4441
57.5 1.43631 1.2784 749.3 586.1 4451
57.6 1.43653 1.2791 751.0 587.1 44,61
57.7 1.43675 1.2798 752.7 588.1 4471
57.8 1.43698 1.2804 754.4 589.2 4481
57.9 1.43720 1.2810 756.1 590.2 4491
58.0 1.43741 1.2818 757.8 591.2 45,01
58.1 1.43764 1.2822 759.5 592.3 45,11
58.2 1.43784 1.2827 761.1 593.4 45,21
58.3 1.43809 1.2832 762.6 594.3 45,30
58.4 1.43832 1.2837 764.3 595.4 45,40
58.5 1.43854 1.2843 766.0 596.4 45,50
58.6 1.43877 1.2850 767.8 597.5 45,61
58.7 1.43899 1.2857 769.5 598.5 45,71
58.8 1.43922 1.2863 771.1 599.5 45,80
58.9 1.43944 1.2869 772.9 600.6 45,91
59.0 1.43966 1.2876 774.6 601.6 46,01
59.1 1.43988 1.2882 776.3 602.6 46,11
59.2 1.44011 1.2889 778.1 603.7 46,22
59.3 1.44034 1.2896 779.8 604.7 46,32
59.4 1.44057 1.2902 781.6 605.8 46,43
59.5 1.44079 1.2909 783.3 606.8 46,53
59.6 1.44102 1.2916 785.2 607.9 46,64
59.7 1.44124 1.2921 786.8 608.9 46,74
59.8 1.44147 1.2926 788.4 609.9 46,83
59.9 1.44169 1.2931 790.0 610.9 46,93
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Alkoholipitoisu-

Sakkaroosi Taitekerroin Tiheys 20 °C: Sokeria Sokeria . o
% (m/m) 20 °C:ssa yssa g/l g/kg us tll-"g;aZO C
60.0 1.44192 1.2936 791.7 612.0 47,03
60.1 1.44215 1.2942 793.3 613.0 47,12
60.2 1.44238 1.2949 795.2 614.1 47,23
60.3 1.44260 1.2956 796.9 615.1 47,34
60.4 1.44283 1.2962 798.6 616.1 47,44
60.5 1.44305 1.2969 800.5 617.2 47,55
60.6 1.44328 1.2976 802.2 618.2 47,65
60.7 1.44351 1.2981 803.9 619.3 47,75
60.8 1.44374 1.2986 805.5 620.3 47,85
60.9 1.44397 1.2991 807.1 621.3 47,94
61.0 1.44419 1.2996 808.7 622.3 48,04
61.1 1.44442 1.3002 810.5 623.4 48,14
61.2 1.44465 1.3009 812.3 624.4 48,25
61.3 1.44488 1.3016 814.2 625.5 48,36
61.4 1.44511 1.3022 815.8 626.5 48,46
61.5 1.44534 1.3029 817.7 627.6 48,57
61.6 1.44557 1.3036 819.4 628.6 48,67
61.7 1.44580 1.3042 821.3 629.7 48,79
61.8 1.44603 1.3049 823.0 630.7 48,89
61.9 1.44626 1.3056 824.8 631.7 48,99
62.0 1.44648 1.3062 826.6 632.8 49,10
62.1 1.44672 1.3068 828.3 633.8 49,20
62.2 1.44695 1.3075 830.0 634.8 49,30
62.3 1.44718 1.3080 831.8 635.9 49,40
62.4 1.44741 1.3085 833.4 636.9 49,50
62.5 1.44764 1.3090 835.1 638.0 49,60
62.6 1.44787 1.3095 836.8 639.0 49,71
62.7 1.44810 1.3101 838.5 640.0 4981
62.8 1.44833 1.3108 840.2 641.0 49,91
62.9 1.44856 1.3115 842.1 642.1 50,02
63.0 1.44879 1.3121 843.8 643.1 50,12
63.1 1.44902 1.3128 845.7 644.2 50,23
63.2 1.44926 1.3135 847.5 645.2 50,34
63.3 1.44949 1.3141 849.3 646.3 50,45
63.4 1.44972 1.3148 851.1 647.3 50,56
63.5 1.44995 1.3155 853.0 648.4 50,67
63.6 1.45019 1.3161 854.7 649.4 50,77
63.7 1.45042 1.3168 856.5 650.4 50,88
63.8 1.45065 1.3175 858.4 651.5 50,99
63.9 1.45088 1.3180 860.0 652.5 51,08
64.0 1.45112 1.3185 861.6 653.5 51,18
64.1 1.45135 1.3190 863.4 654.6 51,29
64.2 1.45158 1.3195 865.1 655.6 51,39
64.3 1.45181 1.3201 866.9 656.7 51,49
64.4 1.45205 1.3208 868.7 657.7 51,60
64.5 1.45228 1.3215 870.6 658.8 51,71
64.6 1.45252 1.3221 872.3 659.8 51,81
64.7 1.45275 1.3228 874.1 660.8 51,92
64.8 1.45299 1.3235 876.0 661.9 52,03
64.9 1.45322 1.3241 877.8 662.9 52,14
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Alkoholipitoisu-

Sakkaroosi Taitekerroin Tiheys 20 °C: Sokeria Sokeria . o
% (m/m) 20 °C:ssa yssa g/l g/kg us tll-"g;aZO C
65.0 1.45347 1.3248 879.7 664.0 52,25
65.1 1.45369 1.3255 881.5 665.0 52,36
65.2 1.45393 1.3261 883.2 666.0 52,46
65.3 1.45416 1.3268 885.0 667.0 52,57
65.4 1.45440 1.3275 886.9 668.1 52,68
65.5 1.45463 1.3281 888.8 669.2 52,79
65.6 1.45487 1.3288 890.6 670.2 52,90
65.7 1.45510 1.3295 892.4 671.2 53,01
65.8 1.45534 1.3301 894.2 672.3 53,12
65.9 1.45557 1.3308 896.0 673.3 53,22
66.0 1.45583 1.3315 898.0 674.4 53,34
66.1 1.45605 1.3320 899.6 675.4 53,44
66.2 1.45629 1.3325 901.3 676.4 53,54
66.3 1.45652 1.3330 903.1 677.5 53,64
66.4 1.45676 1.3335 904.8 678.5 53,75
66.5 1.45700 1.3341 906.7 679.6 53,86
66.6 1.45724 1.3348 908.5 680.6 53,96
66.7 1.45747 1.3355 910.4 681.7 54,08
66.8 1.45771 1.3361 912.2 682.7 54,18
66.9 1.45795 1.3367 913.9 683.7 54,29
67.0 1.45820 1.3374 915.9 684.8 54,40
67.1 1.45843 1.3380 917.6 685.8 54,51
67.2 1.45867 1.3387 919.6 686.9 54,62
67.3 1.45890 1.3395 921.4 687.9 54,73
67.4 1.45914 1.3400 923.1 688.9 54,83
67.5 1.45938 1.3407 925.1 690.0 54,95
67.6 1.45962 1.3415 927.0 691.0 55,06
67.7 1.45986 1.3420 928.8 692.1 55,17
67.8 1.46010 1.3427 930.6 693.1 55,28
67.9 1.46034 1.3434 932.6 694.2 55,40
68.0 1.46060 1.3440 934.4 695.2 55,50
68.1 1.46082 1.3447 936.2 696.2 55,61
68.2 1.46106 1.3454 938.0 697.2 55,72
68.3 1.46130 1.3460 939.9 698.3 55,83
68.4 1.46154 1.3466 941.8 699.4 55,94
68.5 1.46178 1.3473 943.7 700.4 56,06
68.6 1.46202 1.3479 945.4 701.4 56,16
68.7 1.46226 1.3486 947.4 702.5 56,28
68.8 1.46251 1.3493 949.2 703.5 56,38
68.9 1.46275 1.3499 951.1 704.6 56,50
69.0 1.46301 1.3506 953.0 705.6 56,61
69.1 1.46323 1.3513 954.8 706.6 56,72
69.2 1.46347 1.3519 956.7 707.7 56,83
69.3 1.46371 1.3526 958.6 708.7 56,94
69.4 1.46396 1.3533 960.6 709.8 57,06
69.5 1.46420 1.3539 962.4 710.8 57,17
69.6 1.46444 1.3546 964.3 711.9 57,28
69.7 1.46468 1.3553 966.2 712.9 57,39
69.8 1.46493 1.3560 968.2 714.0 57,51
69.9 1.46517 1.3566 970.0 715.0 57,62
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Alkoholipitoisu-

Sakkaroosi Taitekerroin Tiheys 20 °C: Sokeria Sokeria . o
% (m/m) 20 °C:ssa yssa g/l g/kg us tll-"g;aZO C
70.0 1.46544 1.3573 971.8 716.0 57,72
70.1 1.46565 1.3579 973.8 717.1 57,84
70.2 1.46590 1.3586 975.6 718.1 57,95
70.3 1.46614 1.3593 977.6 719.2 58,07
70.4 1.46639 1.3599 979.4 720.2 58,18
70.5 1.46663 1.3606 981.3 721.2 58,29
70.6 1.46688 1.3613 983.3 722.3 58,41
70.7 1.46712 1.3619 985.2 723.4 58,52
70.8 1.46737 1.3626 987.1 724.4 58,63
70.9 1.46761 1.3633 988.9 725.4 58,74
71.0 1.46789 1.3639 990.9 726.5 58,86
71.1 1.46810 1.3646 992.8 727.5 58,97
71.2 1.46835 1.3653 994.8 728.6 59,09
71.3 1.46859 1.3659 996.6 729.6 59,20
71.4 1.46884 1.3665 998.5 730.7 59,31
71.5 1.46908 1.3672 1 000.4 731.7 59,42
71.6 1.46933 1.3678 1002.2 732.7 59,53
71.7 1.46957 1.3685 1004.2 733.8 59,65
71.8 1.46982 1.3692 1 006.1 734.8 59,76
71.9 1.47007 1.3698 1 008.0 735.9 59,88
72.0 1.47036 1.3705 1 009.9 736.9 59,99
72.1 1.47056 1.3712 1012.0 738.0 60,11
72.2 1.47081 1.3718 1013.8 739.0 60,22
72.3 1.47106 1.3725 1015.7 740.0 60,33
72.4 1.47131 1.3732 1017.7 741.1 60,45
72.5 1.47155 1.3738 1019.5 742.1 60,56
72.6 1.47180 1.3745 1021.5 743.2 60,68
72.7 1.47205 1.3752 1023.4 744.2 60,79
72.8 1.47230 1.3758 1025.4 745.3 60,91
72.9 1.47254 1.3765 1027.3 746.3 61,02
73.0 1.47284 1.3772 1029.3 747.4 61,14
73.1 1.47304 1.3778 1031.2 748.4 61,25
73.2 1.47329 1.3785 1033.2 749.5 61,37
73.3 1.47354 1.3792 1035.1 750.5 61,48
73.4 1.47379 1.3798 1037.1 751.6 61,60
73.5 1.47404 1.3805 1039.0 752.6 61,72
73.6 1.47429 1.3812 1 040.9 753.6 61,83
73.7 1.47454 1.3818 1042.8 754.7 61,94
73.8 1.47479 1.3825 1044.8 755.7 62,06
73.9 1.47504 1.3832 1 046.8 756.8 62,18
74.0 1.47534 1.3838 1 048.6 757.8 62,28
74.1 1.47554 1.3845 1 050.7 758.9 62,41
74.2 1.47579 1.3852 1052.6 759.9 62,52
74.3 1.47604 1.3858 1054.6 761.0 62,64
74.4 1.47629 1.3865 1 056.5 762.0 62,76
74.5 1.47654 1.3871 1 058.5 763.1 62,87
74.6 1.47679 1.3878 1 060.4 764.1 62,99
74.7 1.47704 1.3885 1 062.3 765.1 63,10
74.8 1.47730 1.3892 1064.4 766.2 63,23
74.9 1.47755 1.3898 1066.3 767.2 63,33
75.0 1.47785 1.3905 1068.3 768.3 63,46
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3 ALKOHOLIPITOISUUS TILAVUUSPROSENTTEINA

1 MAARITELMA

Alkoholipitoisuus tilavuusprosentteina on samansuuruinen kuin etanolin
madrd litroina 100 litrassa viinid, kun molemmat mitataan 20 °C:ssa.
Sen tunnus on til-%".

Huomautus:
Etanolin homologit sekd estereihin sitoutunut etanoli ja etanolin
homologit kuuluvat tisleen alkoholipitoisuuteen.

2 PERIAATE

2.1 Kalsiumhydroksidiliuoksella eméksiseksi tehdyn viinin tislaus. Alkoho-
lipitoisuuden madrittdminen tisleesta.

VYM12
2.2 Vertailumenetelma:

— Tisleen alkoholipitoisuuden méadrittiminen pyknometrilla.
— Viinien alkoholipitoisuuden maérittdminen hydrostaattisella vaa'alla.

— Viinien alkoholipitoisuuden maérittdminen mittaamalla sdhkoisesti
liuoksen tiheyttd nesteen resonointitaajuuteen perustuen.

2.3 Tavanomaiset menetelmét

2.3.1 Tisleen alkoholipitoisuuden mddrittdminen areometrisesti

233 Tisleen alkoholipitoisuuden mddrittdminen refraktometrisesti
Huomautus:

Alkoholipitoisuus saadaan tisleen tiheydestd kéyttden tdmédn luvun
liitteessa Il olevia taulukoita I, II ja III. Ne on laskettu Lakisddteisen
mittaustoiminnan kansainvilisen jérjeston vuonna 1972 julkaisemassa
suosituksessa N:o 22 esitetyn kansainvilisen alkoholipitoisuustaulukon
perusteella ja OIV (Yleiskokous 1974) on hyviksynyt taulukon.

Taulukossa [ esitetddn yleinen vesi-etanoliseosten tilavuusprosentteina
annetun alkoholipitoisuuden ja tiheyden yhteys eri lampétiloissa.

3 TISLEEN VALMISTAMINEN
3.1 Viilineisto
3.1.1 Tislauslaitteisto, johon kuuluu:

— pyoredpohjainen, hioksellinen tislauskolvi, jonka vetoisuus on 1
litra,

— noin 20 cm korkea tislauskolonni tai muu laite roiskumisen
estamiseksi,

— ldmmonléhde: pyrolyysi on estettdvi sopivalla laitteella,

— jadhdytin, joka pédittyy ulosmenoputkeen, joka ohjaa tisleen
muutaman millilitran vettd sisdltdvdan mittapulloon.

3.1.2 Vesihoyrytislauslaitteisto, johon kuuluu:
1 vesihdyrykehitin,
2 tislauskolvi, jossa on putki vesihdyryn johtamiseksi,
3 tislauskolonni,
4 jadhdytin.
Voidaan kayttdd mitd tahansa tislaus- tai vesihOyrytislauslaitteistoa silla
edellytykselld, ettd se lapdisee seuraavan kokeen: tislataan 5 kertaa
perikkdin alkoholipitoisuudeltaan 10 til-% oleva vesi-etanoliseos.
Viidennen tislauskerran jilkeen tisleen alkoholipitoisuuden on oltava

vahintddn 9,9 til-%, toisin sanoen tislauksen aikana alkoholipitoisuus
ei saa laskea yli 0,02 til-%:1la.
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32 Reagenssit
3.2.1 2 M kalsiumhydroksidisuspensio
Kaadetaan varovasti 1 1 kuumaa vettd (60- 70 °C) 120 g:n sammutta-
mattoman kalkin (CaO) paille.
33 Niytteen valmistaminen
Nuorista viineistd ja kuohuviineistd poistetaan aluksi suurin osa niiden
sisdltdiméstd hiilidioksidista ravistelemalla 250- 300 ml viinid 500 ml
mittapullossa.
3.4 Suoritus
Mittapulloon mitataan 200 ml viinid. Viinin lampétila kirjataan.
Nayte kaadetaan tislaus- tai vesihOyrytislauslaitteiston kolviin.
Mittapullo huuhdellaan neljd kertaa 5 ml vettd ja tdma vesi lisdtadn
tislauskolviin. Lisdtddn 10 ml kalsiumhydroksidia (3.2.1) ja muutama
palanen inerttid huokoista ainetta (hohkakivesd).
Tisle kerdtadan 200 ml:n mittapulloon, jota kiytettiin viinin mittaami-
seen.
Tavallisessa tislauksessa tislettd otetaan noin 3/4 alkuperdisesta tilavuu-
desta ja vesihoyrytislauksessa 198-199 ml. Téaytetddn 200 ml:ksi
tislatulla vedelld lampdtilassa, joka ei poikkea alkuperdisestd lampoti-
lasta yli £ 2 °C.
Sekoitetaan varovasti pydredlld liikkeelld.
Huomautus:
Jos viini siséltdd erityisen paljon ammoniumioneja, tisle on mahdolli-
sesti tislattava uudelleen edelld kuvatuissa koeolosuhteissa siten, ettd
kalsiumhydroksidisuspensio  korvataan 1 ml:lla 10 %:m (v/v)
rikkihappoa.
VYM12
4. VERTAILUMENETELMAT
4-A Tisleen alkoholipitoisuuden méaérittiminen pyknometrilld
vB
4.1 Viilineisto
4.1.1 Kaytetdan “Tiheys”-luvussa kuvattua kalibroitua pyknometria.
4.2 Suoritus

Madritetddn tisleen (3.4) ndenndinen tiheys t °C:ssa 1 luvussa “Tiheys”
olevan 4.3.1 ja 4.3.2 kohdan mukaisesti. Téma tiheys on p,.

4.3 Tulosten ilmoittaminen
4.3.1 Laskentamenetelmd

Alkoholipitoisuus 20 °C:ssa 16ytyy taulukosta I. Taulukon vaakasuor-
alta riviltd, joka vastaa ldmpdtilaa T (ilmoitettu kokonaislukuna)
vilittomasti t °C:n alapuolella, etsitddn pienin mahdollinen pz:n
ylittdvd tiheys. Témén tiheyden alapuolella taulukossa annettua
erotusta kéytetddn tiheyden p laskemisessa lampdtilassa T.

Lampotila T riviltd etsitddn pienin mahdollinen p:n ylittdva tiheys p' ja
lasketaan ndiden kahden tiheyden p ja p' erotus. Tdmi erotus jaetaan
tiheyden p' oikealla puolella ilmoitetulla erotuksella. Osaméaarasta
saadaan alkoholipitoisuuden desimaaliosa ja tdméin pitoisuuden koko-
naislukuosa annetaan sen sarakkeen yldosassa, jossa tiheys p' on.

Alkoholipitoisuuden laskemisesta annetaan esimerkki tdmén luvun
liitteessd 1.

Huomautus:

Téma lampdatilakorjaus on siséllytetty tietokoneohjelmaan ja se voidaan
mahdollisesti tehdd automaattisesti.
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Toistettavuus (r)
r=10,10 til-%
Uusittavuus (R)
R = 0,19 til-%

Viinien alkoholipitoisuuden = maéirittiminen  hydrostaattisella
vaa'alla

1. MITTAUSMENETELMA
1.1 Johdanto

Viinien tilavuusprosentteina ilmaistu alkoholipitoisuus on
mitattava ennen niiden kaupan pitdmistd paéllysmerkintoja
koskevien sdantdjen noudattamiseksi.

Alkoholipitoisuus tilavuusprosentteina on samansuuruinen kuin
etanolin mé&éra litroina 100 litrassa viinid, kun molemmat
mitataan 20 °C:ssa. Sen tunnus on til-%”.

1.2 Tarkoitus ja soveltamisala

Kuvattu mittausmenetelmé on tiheysmittaus hydrostaattisella
vaa'alla.

Koeldmpétilaksi vahvistetaan voimassa olevan lainsdddannon
mukaisesti 20 °C.

1.3 Periaate ja méiritelmit

Ensimmaiseksi viini tislataan asteittain pienempaén tilavuuteen.
Tislausmenetelmd  kuvataan tdssd luvussa. Tislauksessa
poistuvat haihtumattomat aineet. Tisleen alkoholipitoisuuteen
kuuluvat etanolin homologit, etanoli ja estereihin sitoutuneet
etanolin homologit.

Seuraavaksi mitataan tisleen tiheys. Nesteen tiheys tietyssd
ldmpotilassa on sen tilavuusyksikén massa, p, = m/V, joka
viineissd ilmaistaan grammoina millilitraa kohden (g/ml).

Viinien alkoholipitoisuus voidaan mitata mittaamalla tiheys
hydrostaattisella vaa'alla. Maéritys perustuu Arkhimedeen
lakiin, jonka mukaan nesteeseen upotettuun kappaleeseen
kohdistuu nesteestd pystysuoraan ylospdin vaikuttava noste,
joka on kappaleen syrjéyttdimén nestemdérin painon suuruinen.

1.4 Reagenssit

Ellei toisin mainita, analyysissd kéytetddn vain hyviksyttya
analyysilaatua olevia reagensseja ja vidhintddn kolmannen
laatuluokan vettd standardin ISO 3696:1987 maidritelmén
mukaisesti.

1.4.1  Uppokappaleen puhdistuslivos (natriumhydroksidi, 30-prosent-
tinen, paino/tilavuus)

Valmistettaessa 100 ml livosta punnitaan 30 g natriumhydrok-
sidia mittapulloon ja tilavuus taytetddn 100 mlksi 96-
prosenttisella etanolilla.

1.5 Laitteet ja viilineet
Tavanomaiset laboratoriolaitteet ja erityisesti seuraavat:
1.5.1 Hydrostaattinen yksikuppivaaka, jonka tarkkuus on 1 mg.

1.5.2  Erityisesti vaa'assa kéytettdvdksi sopiva uppokappale, jonka
tilavuus on véhintddn 20 ja joka on ripustettu halkaisijaltaan
enintddn 0,1 paksuisella langalla.

1.5.3  Mittalasi, jossa on mittaviiva. Uppokappaleen on mahduttava
kokonaan mittalasissa olevan merkin alapuolelle; ainoastaan
uppokappaleen ripustuslanka saa rikkoa mitattavan nesteen
pinnan. Mittalasin sisdhalkaisijan on oltava ainakin 6 uppokap-
paleen sisdhalkaisijaa suurempi.

1.54 Lampomittari (tai ldmpdtila-anturi), jonka asteikolle on
merkitty asteet ja asteen kymmenesosat valilla 10—40 °C, kali-
broituna + 0,05 °C:seen.
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1.5.5 Tunnustetun sertifiointielimen hyvaksymét punnukset.

1.6 Suoritus

Uppokappale ja mittalasi on puhdistettava aina mittausten
vililla tislatulla vedelld, kuivattava pehmeilld laboratoriopaper-
illa, josta ei irtoa kuituja, ja huuhdeltava liuoksella, jonka
tiheys on tarkoitus madrittdd. Haihtumalla tapahtuvan alkoholi-
hdvion rajoittamiseksi mittaukset on tehtdva heti kun laite on
saavuttanut stabiilin tilan.

1.6.1  Vaa'an kalibrointi

Vaikka vaa'oilla on yleensd sisdinen kalibrointijdrjestelma,
hydrostaattinen vaaka on voitava kalibroida punnuksilla, jotka
ovat virallisen sertifiointielimen tarkastamia.

1.6.2  Uppokappaleen kalibrointi

1.6.2.1 Mittalasi téytetddn merkkiin asti kahteen kertaan tislatulla
vedelld (tai vastaavalla yhtd puhtaalla vedelld, esimerkiksi
mikrosuodatetulla vedelld, jonka johtokyky on 18,2 MQ/cm)
15—25 °C:n ldmpdétilassa, mieluiten ldmpdotilassa 20 °C.

1.6.2.2 Uppokappale ja lampomittari upotetaan nesteeseen. Nestettd
sekoitetaan, nesteen tiheys luetaan laitteen nédytostd ja saatua
tiheyttd korjataan tarvittaessa siten, ettd tiheys vastaa veden
tiheyttd mittauslampdétilassa.

1.6.3  Tarkistus vesi-alkoholiliuoksella

1.6.3.1 Mittalasi tdytetddn merkkiin asti vesi-alkoholiseoksella, jonka
alkoholipitoisuus tunnetaan. Mainitun vesi-alkoholiseoksen
lampétila on 15—25 °C, mieluiten 20 °C.

1.6.3.2 Uppokappale ja lampomittari upotetaan nesteeseen. Nestettd
sekoitetaan ja nesteen tiheys (tai alkoholipitoisuus, mikéli
mahdollista) luetaan laitteen ndytostd. Niin todetun alkoholipi-
toisuuden tulee olla sama kuin nesteen aiemmin maéritetty
alkoholipitoisuus.

Huomautus: Tatd livosta, jonka alkoholipitoisuus tunnetaan,
voidaan kayttdd myos uppokappaleen kalibroimi-
seksi sen sijaan, ettd kdytettdisiin kahteen kertaan
tislattua vetti.

1.6.4  Tisleen tiheyden mittaaminen (tai sen alkoholipitoisuuden
mittaaminen, mikdli mahdollista)

1.6.4.1 Tutkittavaa niytettd kaadetaan mittalasiin asteikon merkkiin
asti.

1.6.4.2 Uppokappale ja lampomittari upotetaan nesteeseen. Nestettd
sekoitetaan ja nesteen tiheys (tai alkoholipitoisuus, mikéli
mahdollista) luetaan laitteen ndytostd. Lampdtila on kirjattava,
jos tiheys mitataan lampétilassa t °C (p).

1.6.4.3 Korjataan p, vesi-alkoholiseosten tiheystaulukon (p )avulla
(timén luvun liitteessé 11 oleva taulukko IT).

1.6.5  Uppokappaleen ja mittalasin puhdistaminen

1.6.5.1 Uppokappale upotetaan mittalasissa olevaan puhdistusliuok-
seen.

1.6.5.2 Uppokappaleen annetaan liota yhden tunnin ajan pydrittden sitd
ajoittain.

1.6.5.3 Uppokappale huuhdellaan ensin runsaalla méardlld vesijohto-
vettd ja sen jilkeen tislatulla vedella.

1.6.5.4 Uppokappale kuivataan pehmeélld laboratoriopaperilla, josta ei
irtoa kuituja.

Néin on meneteltdvd kéytettdessd uppokappaletta ensimmaisti
kertaa ja sen jilkeen sdannollisesti tarpeen mukaan.

1.6.6  Tulos

Todellinen alkoholipitoisuus tilavuusprosentteina lasketaan
tiheyden p,, avulla kdyttdmilld taulukkoa, jossa tilavuuspro-
sentteina (til-%) ilmaistun alkoholipitoisuuden lukuarvo 20 °C:
ssa esitetddn samassa ldmpdtilassa olevien vesi-alkoholiseosten
tiheyden mukaan. Kyseessd on kansainvilinen alkoholipitoi-
suustaulukko,  jonka  International = Legal = Metrology
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Organisation (lakisddteisen mittaustoiminnan kansainvélinen
jérjestd) on hyviaksynyt suosituksellaan nro 22.

2. HYDROSTAATTISELLA VAA'ALLA TEHTYJEN
MITTAUSTEN VERTAAMINEN SAHKOISELLA TIHEYS-
MITTARILLA TEHTYIHIN MITTAUKSIIN

Toistettavuus ja uusittavuus maéritettiin alkoholipitoisuudeltaan
4—18 til-% olevien ndytteiden perusteella laboratorioiden
vilisen vertailun jélkeen. Kyseessd on hydrostaattisella vaa'alla
ja sdhkoiselld tiheysmittarilla tehtyjen eri néytteiden alkoholipi-
toisuuden  mittausten  vertailu, joka sisdltdd laajoissa
monivuotisissa vertailututkimuksissa saadut toistettavuus- ja
uusittavuusarvot.

2.1 Naytteet

Niyte sisaltda teollisesti kuukausittain valmistettuja viineja,
joiden tiheys ja alkoholipitoisuus ovat erilaiset. Viinit valitaan
sellaisista pulloista, joita on siilytetty tavanomaisissa olosuh-
teissa, ja ne toimitetaan laboratorioihin nimettomina.

2.2 Laboratoriot

Kyseessd olevat laboratoriot, jotka osallistuvat kokeisiin, joita
Unione Italiana Vini (Verona, Italia) jérjestdd kuukausittain
ISO 5725-sdantdjen (UNI 9225), AOAC:n, ISOn ja IUPACin
vahvistaman “International Protocol of Proficiency test for
chemical analysis laboratories” -menetelmén ja ISO 43 — ja
ILAC GI13 -ohjeiden mukaisesti. Edelld mainittu yritys
toimittaa kaikille osallistujille vuosikertomuksen.

2.3 Laitteet

2.3.1 Siahkoinen hydrostaattinen vaaka (tarkkuus viisi desimaalia),
jossa on mahdollisesti tietojenkasittelylaite.

2.3.2 Sdhkoinen tiheysmittari, jossa on mahdollisesti automaattinen
ndytteenvaihtaja.

2.4 Miidritykset

Mairitysmenetelmien  validointia ~ koskevien  sdintdjen
mukaisesti kukin ndyte on alkoholipitoisuuden médrittdmiseksi
analysoitava kaksi kertaa perdkkain.

2.5 Tulokset

Taulukossa 1 esitetddn laboratorioiden hydrostaattisella vaa'alla
saamat mittaustulokset.

Taulukossa 2 esitetddn laboratorioiden séhkoiselld tiheysmittar-
illa saamat tulokset.

2.6 Tulosten arviointi

2.6.1 Kokeiden tulokset on tutkittu systemaattisen henkilokohtaisen
vitheen (p < 0,025) havaitsemiseksi soveltamalla perdkkéin
Cochranin ja Grubbsin testejd noudattaen “Protocol interna-
tional for the Design, Conduct and Interpretation of Method-
Performance Studies” -menetelmédssd kuvattuja menetelmia.

2.6.2  Toistettavuus (r) ja uusittavuus (R)

Menetelmissa vahvistetut toistettavuutta (r) ja uusittavuutta (R)
koskevat laskut on tehty sellaisten tulosten perusteella, joista on
poistettu harha-arvot. Uutta menetelméa arvioitaessa useinkaan
ei ole kiytettivissd validoitua vertailumenetelméid tai lainsda-
ddnndssd  vahvistettua ~ menetelmdd  tarkkuuskriteerien
vertaamiseksi. Monilaboratoriotesteissd saatujen tarkkuutta
koskevien tietojen vertaamiseksi kdytetddn “arvioituja” tark-
kuustasoja. Namd “arvioidut” tasot lasketaan Horwitzin
kaavalla. Koetulosten ja arvioitujen tasojen vertailu paljastaa,
onko menetelmd riittdvan tarkka mitattavan analyytin tasoa
varten. Horwitzin arvioitu arvo lasketaan Horwitzin kaavalla:

RSDR = 2(1-0:5 logC)

jossa C = analyytin mitattu konsentraatio desimaalin tarkkuu-
della ilmaistuna (esim. 1 g/100 g = 0,01).

Horrat-arvo osoittaa, miten tosiasiallinen maédéritetty tarkkuus
vertautuu Horwitzin kaavalla kyseiselle menetelmalle analyytin
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tietylld konsentraatiolla médritetyn arvioidun tarkkuuden
kanssa. Se lasketaan seuraavasti:

HoR = RSDR(mitattu)/RSDR(Horwitz)
2.6.3  Laboratorioiden vilinen tarkkuus

Horrat-arvo 1 tarkoittaa tavallisesti tyydyttidvad laboratorioiden
viélistd tarkkuutta. Yli 2:n oleva arvo tarkoittaa tavallisesti
epatyydyttavad tarkkuutta eli tarkkuuden osalta esiintyy liikaa
vaihtelua analyysista johtuen tai vaihtelu on suurempi kuin
kéytetylle menetelmélle arvioitu vaihtelu. Hor lasketaan ja sitd
kéytetdan myos laboratorioiden vélisen tarkkuuden maédrittdmi-
seksi seuraavan approksimaation mukaisesti:

RSDr(Horwitz) = 0,66 RSDR(Horwitz) (mikd edellyttdd
seuraavaa approksimaatiota: r = 0,66 R)

Taulukossa 3 esitetdéin sihkdistd tiheysmittaria kdyttivien ja
hydrostaattista vaakaa kiyttdvien laboratorioiden saamien
tulosten erot. Yhdenmukaisuus on hyva kaikkien ndytteiden
osalta lukuun ottamatta naytettd 2000/3, jonka alkoholipitoisuus
on hyvin véhdinen ja jonka osalta uusittavuus on molemmilla
menetelmilld alhainen.

2.6.4 Toistettavuuden ja uusittavuuden parametrit

Taulukossa 4 esitetdéin toistettavuuden ja uusittavuuden
parametrien keskiarvo, joka on laskettu kaikkien tammikuun
1999 ja toukokuun 2001 vilisend aikana tehtyjen kuukausit-
taisten kokeiden perusteella.

Siind esitetddn erityisesti:
Toistettavuus (r) = 0,074 (til-%) hydrostaattisella vaa'alla ja
0,061 (til-%) sdhkoiselld tiheysmittarilla.

Uusittavuus (R) = 0,229 (til-%) hydrostaattisella vaa'alla ja
0,174 (til-%) sahkoiselld tiheysmittarilla.

2.7 Piaitelmit

Erilaisten viinien alkoholipitoisuuden maérityksissd saadut
tulokset osoittavat, ettd hydrostaattisella vaa'alla tehdyt
madritykset ovat vastaavia kuin madritykset, jotka on tehty
taajuusvarahtelyn mittaamiseen perustuvalla séhkoiselld tiheys-
mittarilla, ja ettd molempien menetelmien
validointiparametrien arvot ovat lahelld toisiaan.

Taulukoiden selitykset

— Keskiarvo tilastoanalyyseissa kaytetty tietojen keskiarvo
— N huomioon otettujen tietoryhmien kokonaismaara
— nc sdéntdjenvastaisuuden vuoksi tilastoanalyyseistd poissul-

jettujen tulosten lukumédra

— Harha-arvot tilastoanalyyseistd poissuljettujen tulosten lukumaéra sen
jélkeen, kun Cochranin tai Grubbsin testeilld on
madritetty harha-arvot

— nl tilastoanalyyseisséd kiytettyjen tulosten lukuméara
—r toistettavuusraja

— Sr toistettavuuden standardipoikkeama

— RSDr toistettavuuden suhteellinen standardipoikkeama

(Sr x 100/keskiarvo)

— Hor toistettavuuden Horrat-arvo on havaittu RSD jaettuna
Horwitzin kaavalla arvioidulla RSDr:n arvolla approksi-
maatiolla r = 0,66R

— R uusittavuusraja
— SR uusittavuuden standardipoikkeama
— HoR uusittavuuden Horrat-arvo on havaittu RSDR:n arvo

jaettuna RSDR:114, joka on laskettu kaavalla
HoR = RSDR(mitattu) /RSDR




42

011.001

1990R2676 — FI — 13.08.2005

91€1°0 C o 61190 6900 r61°0 19€1°0 €610 €820°0 T6L0°0 61 0 6l LYETT ¢/100C
9€91°0 C LT0 6€SL°0 1980°0 01¥2°0 €291°0 1L6T°0 6££0°0 0$60°0 61 0 6l SIY 11 1/100C
L991°0 C 80 1%9L°0 #9800 12¥20 9¢€1°0 LY¥YT0 LLTO0 SLLO0 81 1 61 PIETI C1/000C
S9ST°0 4 9€°0 7690°1 L180°0 682720 8861°0 £98€°0 $620°0 LT80°0 81 0 81 r9°L 11/000C
9981°0 C 1€0 7818°0 $960°0 10LT°0 S6€1°0 66ST0 1620°0 #1800 81 0 81 PLETT 01/000C
$0L1°0 [4 97°0 €9TL°0 ¥L80°0 LYYT0 $860°0 L8LT0 S120°0 20900 91 1 L1 1€0°CI 6/000C
S9T1°0 4 TT0 11090 €590°0 LT8T0 6£60°0 TELTO 88100 97500 91 0 91 868°01 L/000T
0S61°0 C €0 06880 £660°0 €8L7°0 7€60°0 0ILT0 1610°0 9€50°0 61 0 6l 18111 9/000C
6201°0 4 STo LOEL'O #7500 TTSI0 6vS1°0 €20€°0 §TT0°0 0£90°0 81 ! 61 6EV°L §/000¢
€0S1°0 4 S0 15690 08L0°0 ¥812°0 0€T1°0 LSTTO €570°0 60L0°0 81 0 81 €TTI1 ¥/000C
09¥°0 C 01°8 S6EEYE TEET0 67590 €8LT°1 €LLS'E €200 0890°0 0l 0 0l 6L9°0 £/000C
0 ZAN0] 4 620 09080 S060°0 S€ST0 681710 1€LT°0 LOEO0 6580°0 L1 0 L1 €T 7/000C
$SLI0 4 620 SEI8°0 02600 LLSTO 6691°0 €I1E0 75€0°0 9860°0 91 0 91 CIETI 1/000C
LT80°0 C S1°0 680t°0 67700 8STI0 9S11°0 8CI1T0 ¥€20°0 $$90°0 Sl 4 LT L8601 Cl1/6661
9191°0 4 LEO S080°1 7€80°0 0€€T0 SeS10 08620 62200 €900 Sl 1 91 10L°L 11/6661
0S81°0 C 1€°0 88580 L¥60°0 1592°0 9901°0 1961°0 9120°0 9090°0 L1 0 L1 920°11 01/6661
9S61°0 4 S¥°0 9688°0 6660°0 96LT°0 €TPI0 9¥81°0 L0200 0850°0 L1 0 L1 9TT11 6/6661
$9L1°0 C 6£°0 [4Siant 6160°0 €LSTO $502°0 ¥96£°0 81€0°0 0680°0 L1 0 LT 810°8 L/6661
LY0T0 4 €0 $9€6°0 9501°0 LS6T0 9110 089Z°0 70€0°0 9800 61 0 61 9LT 11 9/6661
0981°0 4 1€°0 77980 $960°0 10L2°0 SIST0 08LT°0 11€0°0 1,800 L1 0 L1 881°T1 G/6661
LSOT0 C $2°0 TLILO 6¥50°0 LEST0 90210 rET0 6L10°0 70500 91 I LT €59°L /6661
8011°0 4 L10 Y9L¥ 0 6950°0 €6S1°0 9990°0 11210 S¥10°0 S0%0°0 91 0 91 9611 £/6661
1+C1°0 4 120 LTLSO #£90°0 €081°0 1101°0 #S81°0 80200 #8500 €l 1 14! LYT11 /6661
0801°0 C 81°0 LOTS0 #9500 6LST°0 $001°0 9¥81°0 0200 1LS0°0 91 I LT PO 11 1/6661
s6a) MMMHMM% MOH AASY s o 10H 1asy 13 1 Tu 10AIR-RYIRH u OAJEPSOY
o -sjosyey]

(4H) eYeeA udunjee)soIpAH :J oypnney

TN A



43

011.001

1990R2676 — FI — 13.08.2005

0621°0 4 620 T80 1890°0 9061°0 L6LT 0 S9rE0 6L20°0 T8LO0 81 I 6l €90°8 $/100C
62C10 4 7o 1,650 LL900 S681°0 9€81°0 ¥9€€°0 18€0°0 L90T°0 Ll 0 L1 [EX 0! ¥/100C
¥€81°0 [4 620 S96L°0 1760°0 9€92°0 €601°0 0661°0 S€T0°0 6590°0 91 0 91 81811 £/100C
Blggumn|
$6d1D ud)sKjpewt MOH NAsy s N I0H 1asy IS 1 Tu JOAIR-BUIRH u OATRDSOY
o -S10Sy[ey]

TN A



44

011.001

1990R2676 — FI — 13.08.2005

LSOT*0 C 81°0 149540 1950°0 0LST 0 1911°0 8CI1T0 1#20°0 $L90°0 8T I 6¢C 0TE11 ¢/100Cd
0201°0 4 LT°0 1LLY0 S#S0°0 9TS1°0 9021°0 L0TT0 75700 90L0°0 6C 0 6C LTHI1 1/100Cd
T011°0 4 81°0 82050 6950°0 76S1°0 0780°0 €0S1°0 0L10°0 9L¥0°0 T 1 Y4 eI ¢1/000Cd
7911°0 4 LT0 916L°0 7090°0 $891°0 8STI0 8¥T0 9810°0 12S0°0 LT 0 LT 109°L 11/000Cd
0821°0 C 12°0 9985°0 9990°0 S981°0 0601°0 L661°0 LTT0°0 S€90°0 1T 1 C 9511 01/000cd
1S91°0 [4 97°0 €81L°0 1980°0 01+2°0 08€1°0 LOST0 00£0°0 1#380°0 IC 1 (44 €86°11 6/000Cd
6660°0 4 LT0 99L¥°0 L1S0°0 LY¥T10 98L0°0 6vr1°0 LST00 0r¥0°0 91 S 1T S¥8°01 L/000Cd
1911°0 C 0Z°0 14230 9090°0 L6910 9501°0 8€61°0 L120°0 9090°0 1T C €C SLITI 9/000Cd
9¢81°0 4 €70 LLYT'1 17600 $€97°0 L¥ST0 610€0 ¥220°0 87900 1C 0 1T CTHL §/000cd
$760°0 4 S1°0 S6TF0 78100 0S€1°0 ST80°0 YIST°0 0L10°0 9L¥0°0 81 I 61 STTI1 #/000Cd
$099°0 C 6E11 600t°€9 LEEE0 r€6°0 0€9L°0 S81TC L1100 LTE00 I I Cl 9750 £/000Cd
€TI0 4 610 S¥1S0 8L50°0 6191°0 9LLO0 Y10 0910°0 81100 91 € 61 oveT 11 2/000Cd
¥760°0 4 91°0 915¥°0 80500 Twio 90T1°0 7120 6¥20°0 L690°0 1C 1 (44 8¥C11 1/000Cd
8010 C €20 1#59°0 02L0°0 S102°0 SSLO0 68€1°0 €510°0 87+0°0 Sl I 91 66601 cl/6661d
£701°0 C $2°0 €81L°0 6¥50°0 8€S1°0 8LY1°0 TL8T0 02200 S190°0 0cC 1 1T 879°L [1/6661A
62110 C 020 88550 S190°0 €TLI0 €191°0 696T°0 LTE00 S160°0 61 0 61 11071 01/6661d
8LIT0 C 610 99¢6°0 7090°0 9891°0 S¥90°0 €811°0 €€10°0 TLEO0 L1 0 L1 ST 6/6661A
$TI10 4 9Z°0 009L°0 0190°0 80L1°0 6£02°0 S€6€°0 91€0°0 #8800 1T 0 1T 970°8 L/6661A
#8600 4 L10 1€9t°0 €2S0°0 99%1°0 STIT0 19020 €€70°0 75900 IC 0 1C €0ET1 9/6661d
1o 4 ¥7°0 9€59°0 T€L0°0 LY0T 0 TS+0°0 6780°0 €600°0 0920°0 81 € 1T 881°T1 §/6661d
L680°0 C 12°0 79790 6L70°0 orE1‘0 L9Y1°0 75820 8120°0 01900 81 I 6l €V9°L ¥/6661A
0¥01°0 4 L10 1€9%°0 #5500 TSSI1°0 ISTT°0 1602°0 05200 10L0°0 1C 0 1T L9611 £/6661d
0060°0 C S1°0 S91¥°0 89%0°0 11€1°0 9LLO0 €TPI0 0910°0 81100 L1 C 61 SYTIl ¢/6661d
0LET0 C €20 0L¥9°0 €1L0°0 9661°0 €611°0 96120 w00 LL900 L1 I 81 610°TT 1/6661A
S6a) MMMHMM% MOH AASY s o 101 1asy 1 1 [u 10AIR-RYIRH u e
oxg stosyey OATELSOY

(@@ vennwus£dYy udUIONYES 7 OpNMNEL

TN A



45

011.001

1990R2676 — FI — 13.08.2005

4840} 4 1€°0 9L68°0 €TL00 $T07°0 8801°0 860T°0 6910°0 €L¥0°0 8¢ 0 8¢ 8508 §/100Cd
9201°0 4 LT1°0 88LY°0 €500 0TS1°0 6601°0 71020 8700 6£90°0 6C 4 1€ 6£E°11 ¥/100Cd
Teelo 4 610 (44390} 67900 T9L10 1180°0 9L¥1°0 SL10° 68100 €€ 1 143 97811 £/100Cd
s6a1 Mwmﬂwsﬁ MOH AAsy s Rl 101 1asy 18 1 Tu 1OATE-BYIEH u e
o -S10Sy[e ] OAIRIYSOY

TN A



46

011.001

1990R2676 — FI — 13.08.2005

800°0 — €€ I ve 9T8T1 €/1002d 91 0 91 8I8TI €/100C
LT0°0 8T I 6T 0TE 11 7/1002a 61 0 61 LYETT /1002
T10°0 — 6T 0 6T LTI 1/1002d 61 0 61 SIHII 1/100T
800°0 — T I ST TTETT 21/0002d 81 I 61 PIETT T1/000¢C
£40°0 LT 0 LT 109°L 11/0002a 81 0 81 vr9°L 11/000T
810°0 4 I (44 96€°11 01/000zd 81 0 81 pLETT 01/000C
6¥0°0 1T I (44 €86°T1 6/0002a 91 I LT 1€0°C1 6/000T
€10°0 91 S 1T SP80T /0002 91 0 91 858°01 /0002
900°0 4 z €z SLI'TI 9/0007a 61 0 61 I181°11 9/000T
910°0 1C 0 1C €ThL §/0002d 81 I 61 6EV°L §/000C
2000 — 81 I 61 STTTI /0002 81 0 81 €TTTI £/000T
€S1°0 () 11 I Tl 9Ts°0 £/0002a 01 0 01 6L9°0 £/000C
800°0 — 91 € 61 OrT1I 7/000Ta L1 0 L1 T 7/000T
$90°0 1T I (44 8YTT1 1/0002a 91 0 91 €IE°TI 1/000T
€10°0 — SI I 91 66601 T1/6661A S1 z L1 L86°01 T1/6661
T50°0 0T I 1T 8¥9°L 11/6661d ST I 91 10L°L 11/6661
S10°0 61 0 61 I10°TT 01/6661d LT 0 LT 92011 01/6661
200°0 LT 0 LT ST 6/6661d LT 0 L1 9TTI1 6/6661
800°0 — 4 0 4 970°8 L/6661a L1 0 L1 810°8 L/6661
820°0 — 1T 0 1T €0€°TI 9/6661a 61 0 61 9LTTT 9/6661
000°0 81 € 1T 88111 $/6661d LT 0 LT 88111 $/6661
010°0 81 I 61 €v9°L ¥/6661a 91 I LI €59°L /6661
120°0 — 1C 0 1C LI6TT €/6661d 91 0 91 9P6°11 €/6661
200°0 LT 4 61 SYTTI /6661 €1 I bl LYTTT T/6661
¥20°0 LT I 81 610°T1 1/6661d 91 I L1 £P0°T1 1/6661
(d4a-9H)AVLV [u JOATe-BUIEH u () oArep[say] [u JOATe-BUIEH u (dH) oAren|soy

N[re)RA udson) wlnyees (qA) efrrenIwsioyn grasioyyes el (GH) elre,eea e[osnIee)soIpAH :¢ oypynney,

TN A



47

011.001

1990R2676 — FI — 13.08.2005

(uoorwony ny210 90 12 €/000T BNSA) (4)

9¢€0°0 ewep[IodIpIepue)s UISYN)OIq

¥10°0 (a9-9H) AVLV / 010 USUId[X

#00°0 8¢C 0 8¢ 850°8 ¢/100Cd 81 [ 61 €908 S/100C

8000 — 6¢C C 1€ 6€€°11 ¥/100Cd L1 0 L1 1€€11 /100C
(@g-9H)AVLV u JOATe-BUIeH u (as) oAren{say| u JOATe-BUTeH u (6H) oAren[sdy

TN A



1990R2676 — FI — 13.08.2005 — 011.001 — 48

VMi1

VYMi2

Taulukko 4: Toistettavuuden ja uusittavuuden parametrit

Hydrostaattinen Sdhkoinen tiheys-
vaaka mittari

N1 441 557
Toistettavuuden suhteellinen vaihtelu 0,309 0,267

R 0,074 0,061

Sr 0,026 0,022
Uusittavuuden suhteellinen vaihtelu 2,948 2,150

R 0,229 0,174

sR 0,082 0,062

4-C Viinien tilavuusprosentteina ilmaistun alkoholipitoisuuden miérit-

timinen mittaamalla sidhkoisesti liuoksen tiheyttd nesteen
resonointitaajuuteen perustuen

1. Mittausmenetelma
1.1  Johdanto

Viinien tilavuusprosentteina ilmaistu  alkoholipitoisuus on
mitattava ennen niiden kaupan pitdmistd paéllysmerkintoja
koskevien sdantdjen noudattamiseksi.

Tilavuusprosentteina  ilmaistu  alkoholipitoisuus — maaritelladn
taméan luvun 1 kohdassa.

1.2 Tarkoitus ja soveltamisala

Télld menetelmélld mitataan sdhkoisesti liuoksen tiheyttd nesteen
vérdhtelytaajuuteen perustuen.

Koeldmpotilaksi vahvistetaan voimassa olevan lainsdéddédnnon
mukaisesti 20 °C.

1.3 Periaate ja méiritelmit

Ensimmaiseksi viini tislataan asteittain pienempéin tilavuuteen.
Tislausmenetelméd kuvataan tdmédn luvun 3 kohdassa. Tislauk-
sessa ndytteestd saadaan pois haihtumattomat aineet. Tisleen
alkoholikoostumukseen kuuluvat etanolin homologit, etanoli ja
estereihin sitoutuneet etanolin homologit.

Seuraavaksi mitataan tisleen tiheys. Nesteen tiheys tietyssd
lampdtilassa on sen tilavuusyksikon massa jaettuna tilavuu-
della:

p =m / V, joka viineille ilmaistaan grammoina millilitraa
kohden (g/ml).

Alkoholipitoisen nesteen, esimerkiksi tisleen, jonka ldmpétila on
tunnettu, tiheys voidaan taulukon avulla muuntaa sen alkoholipi-
toisuudeksi. Kyseinen pitoisuus vastaa viinin alkoholipitoisuutta
(kun viinindyte on tislattu kokonaan).

Téssd menetelméssd tisleen tiheys mitataan séhkdisesti nesteen
resonointitaajuuteen perustuen. Néytteeseen kohdistetaan séhko-
magneettinen  drsyke ja  ndytteen  sisdltivin  putken
vérdhtelytaajuus mitataan. Tdmén jdlkeen lasketaan tiheys, joka
saadaan vérdhtelytaajuudesta seuraavan kaavan mukaan:

. (. S\ (M
=T X(47:2V) (V) M

p

p = niytteen tiheys

T = aikaansaatu virihtelytaajuus
M = tyhjdn putken massa

C = vakio

V = virdhtelevdn néytteen tilavuus.

Suhde noudattaa kaavaa p = A T> — B (2); tiheys on siis lineaar-
isessa suhteessa virdhtelytaajuuden nelioon. Vakiot A ja B ovat
kullekin oskillaattorille tyypillisid ja arvioidaan mittaamalla
tiheydeltddn tunnettujen nesteiden vérdhtelytaajuus.
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1.4 Reagenssit ja tuotteet

1.4.1 Vertailunesteet

Tiheysmittarin virittdmisessd kéytetddn kahta vertailunestettd.
Vertailunesteiden tiheyksien on sijoituttava mitattavien tisleiden
tiheyksien molemmin puolin. Vertailunesteiden tiheyksien eron
olisi oltava vihintddn 0,01000 grammaa millilitraa kohden.
Niiden tiheyden 20,00 °C:n (+/- 0,05 °C) lampdétilassa on oltava
tunnettu alle +/- 0,00005 g:n/ml epavarmuudella.

Mitattaessa viinien tilavuusprosentteina ilmoitettua alkoholipitoi-
suutta sahkoisella tiheysmittarilla vertailunesteitd ovat:

— kuiva ilma (saasteeton),

— viéhintddn kolmannen laatuluokan vesi standardin ISO
3696:1987 madritelmédn mukaisesti,

— tiheydeltdén viitearvoa vastaavat vesi-alkoholiseokset,

— kansallisten mittanormaalien mukaiset liuokset, joiden visko-
siteetti on alle 2 mm?/s.

1.4.2 Puhdistus- ja kuivausaineet

— pesuaineet, hapot,

— orgaaniset liuottimet: etanoli 96 til.-%, puhdas asetoni.
1.5 Laitteet

1.5.1 Resonointitaajuuden mittaamiseen perustuva sdihkoinen tiheys-
mittari

Sahkoisessd tiheysmittarissa on oltava seuraavat osat:

— mittakenno, joka sisdltdd mittaputken ja termostaattisddtoisen
yksikén,

— jarjestelmd, jolla saadaan aikaan putken vérdhtely ja joka
mittaa virdhtelytaajuuden,

— kello,
— numerondytto ja tarvittaessa laskin.

Tiheysmittari asetetaan tdysin vakaalle alustalle ja eristetddn
kaikesta véréhtelysta.

1.5.2 Mittakennon ldmpétilan tarkistaminen

Mittaputken on oltava termostaattisidtoisessd  yksikossa.
Lampotilan on oltava vakaampi kuin +/- 0,02 °C.

Tiheysmittarin salliessa mittakennon lampétila on tarkistettava,
koska se vaikuttaa merkittdvasti mittaustuloksiin. Kun vesi-alko-
holiseoksen tilavuusprosentteina ilmaistu alkoholipitoisuus on
10 %, sen tiheys on 0,98471 g/ml 20 °C:ssa ja 0,98447 g/ml
21 °C:ssa, eli ero on 0,00024 g/ml.

Testilampatilaksi vahvistetaan 20 °C. Kennon ldmpdétila on
mitattava lampomittarilla, jonka tarkkuus on alle 0,01° C ja joka
on kansallisten mittanormaalien mukainen. Silld mitatun
lampétilan epdvarmuuden on oltava alle +/- 0,07 °C.

1.5.3 Laitteen kalibrointi

Laite on kalibroitava ennen sen ensimmdistd kdyttokertaa ja sen
jélkeen kuuden kuukauden vilein tai aina, kun tarkistuksen tulos
el ole tyydyttiva. Tavoitteena on kayttdd kahta vertailunestettd
vakioiden A ja B laskemisessa (vrt. suhde (2)). Kalibroinnin
suorittaminen kdytinndssé esitetddn laitteen kayttoohjeissa. Kali-
brointiin tarvitaan periaatteessa kuivaa ilmaa (ilmanpaine otettava
huomioon) ja puhdistettua vettd (kahdesti tislattua ja/tai mikro-
suodatettua, jonka ominaisvastus on erittdin korkea > 18 MQ).

1.5.4 Kalibroinnin tarkistaminen
Kalibroinnin tarkistamiseksi mitataan vertailunesteiden tiheys.

Ilman tiheyden tarkistusmittaus on tehtidvd joka pdiva. Jos teor-
eettisen tiheyden ja mitatun tiheyden vilinen ero on yli
0,00008 g/ml, putki saattaa olla likainen. Talloin se on puhdistet-
tava. Puhdistuksen jdlkeen ilman tiheys mitataan uudelleen. Jos
tarkistus ei anna tyydyttdvaa tulosta, laite on viritettdva.
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Myo6s veden tiheys on tarkistettava. Jos teoreettisen tiheyden ja
mitatun tiheyden vilinen ero on yli 0,00008 g/ml, laite on
viritettiva.

Jos kennon ldmpétilan tarkistaminen on vaikeaa, voidaan
tarkistaa suoraan sellaisen vesi-alkoholiseoksen tiheys, jonka tila-
vuusprosentteina ilmaistu alkoholipitoisuus vastaa analysoitujen
tisleiden alkoholipitoisuutta.

1.5.5 Tarkistusmittaus

Jos vertailunesteen teoreettisen tiheyden (joka tiedetddn -+/-
0,00005 g:n/ml tarkkuudella) ja mitatun tiheyden vélinen ero on
yli 0,00008 g/ml, kennon ldampétila on tarkistettava.

1.6  Niytteenotto ja niytteiden valmistelu
(vrt. timén luvun 3 kohta “Tisleen valmistaminen™)
1.7 Suoritus

Tisleen valmistamisen jalkeen mitataan sen tiheys tai sen tilavuu-
sprosentteina ilmaistu alkoholipitoisuus tiheysmittarilla.

Toimijan on varmistettava mittakennon lampétilan vakaus.
Tiheysmittarin kennossa olevassa tisleessd ei saa olla ilmakuplia,
ja sen on oltava homogeeninen. Jos kéytossd on valaistus, jonka
avulla voidaan tarkistaa, ettei ilmakuplia ole, se on sammutettava
nopeasti tarkistamisen jdlkeen, koska lampun tuottama ldmpdo
vaikuttaa mittausldmpdtilaan.

Jos laite ilmoittaa vain virdhtelytaajuuden, tiheys lasketaan
vakioiden A ja B avulla (vrt. 1.3). Jos laite ei ilmoita tilavuuspro-
sentteina ilmaistua alkoholipitoisuutta suoraan, se voidaan laskea
taulukoiden avulla tiheyden perusteella.

1.8 Tulosten ilmoittaminen

Viinin tilavuusprosentteina ilmaistu alkoholipitoisuus on tisleestd
mitattu alkoholipitoisuus. Se ilmoitetaan tilavuusprosentteina,
7til.-%”.

Jos lampotilavaatimuksia ei ole noudatettu, tulosta on korjattava
sen ilmoittamiseksi 20 °C:n ldmpdtilassa. Tulos ilmoitetaan
kahden desimaalin tarkkuudella.

1.9 Huomautukset

Kennossa on oltava riittdvd mddrd nestettd, jotta véltetddn
edellisen ndytteen mahdollisesti aiheuttama kontaminaatio. Sen
vuoksi madrityksid on tehtdva vahintddn kaksi. Jos niissd saadut
tulokset eivat ole toistettavuuden rajoissa, on tehtdvd kolmas
madritys. Yleensd kahden viimeisen maéarityksen tulokset ovat
yhtenevit, ja ensimmaéinen tulos jtetddn pois.

1.10 Toistettavuus ja uusittavuus

Naytteet, joiden tilavuusprosentteina ilmaistu alkoholipitoisuus
on 4-18 til.-%

Toistettavuus (r) 0,067 (til.-%),

0,0454 + 0,0105 x alkoho-
lipitoisuus til.-%

Uusittavuus (R)

2. Laboratorioiden vilinen koe. Toistettavuus, uusittavuus ja
tarkkuus

Edelld 1.10 alakohdassa ilmoitetut menetelmén toistettavuus- ja
uusittavuusominaisuudet  perustuvat laboratorioiden viliseen
kokeeseen, joka suoritettiin kansainvélisesti sovittujen menette-
lyjen mukaisesti kuudesta néytteestd 11 eri laboratoriossa.

Kaikki yksityiskohdat sekd kokeen toistettavuutta ja uusittavuutta
koskevat laskelmat on kuvattu kansainvilisen viinijirjeston
”Recueil International des Méthodes d’Analyses” -teoksen
(vuoden 2004 painos) luvussa “TITRE ALCOOMETRIQUE
VOLUMIQUE” (4.B.2 kohta).
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6 ESIMERKKI VIININ ALKOHOLIPITOISUUDEN LASKEMISESTA
6.1 Pyknometria tasavarsivaakaa kiytettiessa
6.1.1 Pyknometrin parametrit on maéritetty ja laskettu I luvussa “Tiheys ja

suhteellinen tiheys” (6.1.1 kohta) kuvatulla tavalla.

6.1.2 Tisleelld tiytetyn pyknometrin punnitseminen

Numeroesimerkki
t°C = 18,90 °C
Taara = pyknometri + tisle t °C:ssa + p”< t °C korjattu = 18,70 °C
p” =2.8074 g

p + m — p” = tisleen massa t °C:ssa 105,0698 — 2,8074 = 102,2624 g
Néenndistiheys t °C:ssa:

_ p+m-—p”

" pyknometrin tilavuus 20 °C : ssa

102,2624
104,0229

pr { p18,70 °C = = 0,983076

6.1.3 Alkoholipitoisuuden laskeminen

Néenndisten tiheyksien taulukon 18 °C
-rivilla havaitun tiheyden 0,983076 pienin
ylittava tiheys on sarakkeessa 11 til-%
oleva 0,98398

Kiytetddn vesi-etanoliseosten ndennéisille Tiheys 18 °C on:

tiheyksille eri ldmpdtiloissa laadittua (98 307,6 + 0,7 x 22) 107 = 0,98323
taulukkoa edelld kuvatulla tavall

aufuickoa edetla kuvatufia tavatia 0,98398 — 0,98323 = 0,00075

alkoholipitoisuuden desimaaliosa on 75/
114 = 0,65

Alkoholipitoisuus on 11,65 til-%.
6.2 Pyknometria yksikuppista vaakaa kaytettiessi

6.2.1 Pyknometrin parametrit on maddiritetty ja laskettu I luvun “Tiheys ja
suhteellinen tiheys” 6.2.1 kohdassa.

6.2.2 Tisleelld tdiytetyn pyknometrin punnitseminen

Taaran paino madrityshetkelld
(grammoina): T =1719178

Tisleelld tdytetyn pyknometrin paino
20,50 °C:ssa

(grammoina) P, =167,8438

Ilman nosteen vaihtelu: dT =171,9178 — 171,9160
=+ 0,0018

Tisleen massa 20,50 °C:ssa: L =167,8438 — (67,6695 + 0,0018)
=100,1725

Tisleen ndenndinen tiheys: 020,50 °c = % = 0,983825

6.2.3 Alkoholipitoisuuden laskeminen

Néenndisten tiheyksien taulukon 20 °C
-rivilld havaitun tiheyden 0,983825 pienin
ylittava tiheys on sarakkeessa 10 til-%
oleva 0,98471

Kiytetiiin vesi-etanoliseosten nienndisille Tiheys 20 °C on:

tiheyksille eri ldmpdtiloissa laadittua (98 382,5 + 0,50 x 24) 107 = 0,983945
taulukkoa edelli kuvatulla tavall
auluickoa edella kuvatulia tavalia 0,98471 — 0,983945 = 0,000765

alkoholipitoisuuden desimaaliosa on 76,5/
119 = 0,64

Alkoholipitoisuus on 10,64 til-%.
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YHTALO ALKOHOLIPITOISUUSTAULUKOIDEN LASKEMISEKSI ETYY-
LIALKOHOLI-VESISEOKSILLE

25 95

Etyylialkoholi-vesiseoksen tiheys ”p” kilogrammoina kuutiometrissd (kg/m?®)
lampotilassa t °C saadaan lasketuksi seuraavasta yhtdlostd, joka on

— massaprosenttina annetun alkoholipitoisuuden p suhteellisen osuuden funktio,
jolloin p on desimaaliluku ('),

— Celsiusasteina (IPTS -68) ilmoitetun lampdtilan t funktio,

— ja jonka numeeriset kertoimet ilmoitetaan jaljempana.
Yhtilo patee lampotila-alueella — 20 — + 40 °C.

12 6
0 =A;+ 2 A ptl+ 2 B2
k=2 k=1

+3 3 Cupht 2

i=1 k=1

Yhtdlon numeeriset kertoimet

n

m
m,

I
O =N

—t

k Ak Bk

kg/m?
19,982 012 300 x 10 —2,061 851 3 x 107" kg/(m* x °C)
2 — 1,929 769 495 x 10 — 5268 254 2 x 107 kg/(m® x °C?)
3 3,891 238 958 x 10° 3,613 001 3 x 10 kg/(m® x °C%)
4 — 1,668 103 923 x 10° - 3,895 770 2 x 107 kg/(m* x °C*)
5 1,352 215 441 x 10 7,169 354 0 x 10 kg/(m® x °C?)
6 — 8,829 278 388 x 10* - 9,973 923 1 x 107" kg/(m® x °C®)
7 3,062 874 042 x 10°
8 — 6,138 381 234 x 10°
9 7,470 172 998 x 10°

—_
(=]

— 5,478 461 354 x 10°
2,234 460 334 x 10°
12 — 3,903 285 426 x 10*

k C 1Lk Cz,k
kg/(m* x °C) kg/(m® x °C?)

—

5.k

kg/(m® x °C%)

ms
my
ms

1 1,693 443 461 530 087 x 10" — 1,193 013 005 057 010 x 102
2 — 1,046 914 743 455 169 x 10! 2,517 399 633 803 461 x 107"
3 7,196 353 469 546 523 x 10! — 2,170 575 700 536 993

4 — 7,047 478 054 272 792 x 10? 1,353 034 988 843 029 x 10!
53,924 090 430 035 045 x 10° — 5,029 988 758 547 014 x 10!
6 — 1,210 164 659 068 747 x 10* 1,096 355 666 577 570 x 10?
7 2,248 646 550 400 788 x 10* — 1,422 753 946 421 155 x 10?
8 — 2,605 562 982 188 164 x 10* 1,080 435 942 856 230 x 10?
9 1,852 373 922 069 467 x 10* — 4,414 153 236 817 392 x 10!
10 — 7,420 201 433 430 137 x 10° 7,442 971 530 188 783

11 1,285 617 841 998 974 x 10°

k C., C ik C

kg/(m? x °C?) kg/(m* x °C*)

1 — 6,802 995 733 503 803 x 10* 4,075 376 675 622 027 x 10°¢ — 2,788 074 354 782 409 x 10°*

2 1,876 837 790 289 664 x 107> — 8,763 058 573 471 110 x 10° 1,345 612 883 493 354 x 10°*

3 — 2,002 561 813 734 156 x 107" 6,515 031 360 099 368 x 10°

4 1,022 992 966 719 220 — 1,515 784 836 987 210 x 10°¢

5 — 2,895 696 483 903 638

6 4,810 060 584 300 675

7 — 4,672 147 440 794 683

8 2,458 043 105 903 461

9 — 5,411 227 621 436 812 x 10!

(") Esimerkki: alkoholipitoisuudelle 12 massa-%, p = 0,12.

1l

SRR e}
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TAULUKKO I

KANSAINVALINEN ALKOHOLIPITOISUUS 20 °C:SSA
Taulukko vesi-alkoholiseoksen néenniisille tiheyksille — pyrex-lasinen pyknometri

Tiheys t °C:ssa, ilman noste korjattu

Alkoholipitoisuus til-%

*°C

5 6

0°C

992,65|1,24{991,411,19|

0,95

1°C]
2°C]

4°C]

1,44
1,45

3
1,45

1,46

—0,06 —0,06
992,7111,24{991,4711,20)
—0,04 —0,03
992,7511,25{991,501,20)
—0,02 —0,02
992,77|1,251991,521,21
—0,01 0,00
992,781,26991,52|1,21

0,02 0,02

1
1,03
3

1,01
1,02

1,04

0,97
0,98

2
1,00

1,00

5°C]

996,84

992,76|1,26(991,50(1,21

1,05

1,01

6°C
7°C
8°C]
9°C

g

B

0,01
996,83
0,03
996,80
0,04
996,76

6
996,70

B

B

g

0,02 0,03
992,7411,27{991,47|1,22)

B B

B

B

g

5

0
1,09
1

1,06
1,07
1,08

B

1
1,06
2

1,03
1,03
1,05

10°C]

999,60

998,09

996,63

995.21

993,84

992,511,28{991,23|1,25

989,98

988,78

987,60

986,46

1,10

985,36

11°C
12°C]
13°C]
14°C|

0,09
999,51
,10
999,41
0,11

0,09
998,00
0,09
997,91
0,11
997,80
0,12
997,68

0,09
996,54
9

996,45
0.11

0,08
995,13
,10
995,03

0,09
993,75
0,10
993,65
0,11

0,09 0,10
992,4211,29{991,13 1,25

L1
992,31/1,29{991,021,25
0,11 0,12

0,10
989,88
0,11
989,77
0,12
989,65
0,14
989,51
5

0,11
988,67
0,12
988,55
3

0,11
987,49
0,13

98736
0.14

0,12
986,34
0,13
986,21
0,15

0,13
985,23
0,14
985,09
0,16
984,93
0,16
984,77

15°C]

999,05

993,28

986,91

985,73

16°C]
17°C]
18°C]
19°C]

0,15
998,90

0,16
998,74
0,17
998,57
0,18

998,39
0,19

0,15
993,13
0,16
992,97
7

992,80
0,19
992,61
0,19

0,17
986,74

0,19
986,55
0,20
986,35
0,20

986,15
0,22

0,18
985,55

0,19
985,36
0,21
985,15
0,21

984,94
0,23

20°C]

998,20

992,42

985,93

984,71

Alkoholipitoisuus til-%

*°C

0

1

2

3

4

5 6

7

8

9

10

11

0°C]

998,20

996,70

995,24

993.81

992,42

991,06(1,33{989,73 1,29

988,44

987,17

985,93

984,71

1,19

983,52

21°C]
22°C
23°C]
24°C]

0,20
998,00

0,20
996,50

0,20
995,04

0,20
993,61

0,21
992,21

0,21 0,21
990,8511,33{989,52{1,30)

0,22
988,22

0,22
986,95

,23
985,70

0,24
984,47

121
1,20
1,22

0,24
983,28

25°C]

997,09

991,29

989,91(1,35/1988,561,32,

984,68

983,42

122

26°C]
27°C]
28°C
29°C]

0,25
996,84

996,58

0,26
991,03

,27
990,76

0,26 0,26
989,65|1,35988,30|1,32|

.27 ,27
989,38/1,35[988,03|1,33

0,28
984,40

98411

0,28
983,14

0,3
982,84

30°C

995,75

31°C]
32°C]
33°C
34°C]

0,30
995,45
0,31
995,14
1

994,83
0,32
994,51
0,33

35°C

994,18

36°C]
37°C]
38°C
39°C

0,34
993,84
0,35

143
1,44
1.44

7
1,45

140°C]

992,40

990,86

989,35

987,87

1,44

986,43

985,01/1,39[983,621,38

982,24

980,88

979,54

978,20

976,87
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*°C

Alkoholipitoisuus til-%

14

15

16

0,95

983,18

0,84

982,34

981,54

0,78

0,72

0,70

0,97

0
0,98

1,00
1,00

0,03
983,15

0,04
983,11

0,85
0,88
0,89
0,91

0,04
982,30
0,07
982,23
0,07

0,07
981,47

0,08
981,39

0,79
0,81
0,83
0,85

0,74
0,76
0,78
0,80

0,72
0,74
0,77
0,79

0,92

0,87

0,82

0,80

1,06
1,07

8
1,08

1,09

9
1,05

1,03
1,03

1,06

0,99
1,00

1
1,02

1,02

0,94
0,95

3
0,96

0,98

5
0,92
8

0,88
0,89

0,93

0,87
0,89

8
0,90

0,92

1
0,88
2

0,84
0,86

0,90

0,83
0,85
0,87
0,89

0,83
0,85

5
0,87

0,89

986,46

1,06

1,04

0,99

0,95

0,92

0,91

0,91

0,91

0,12
986,34

g

5

1,07
1,09
1,09

5

1,06
1,06
1,08

8
1,08

5

1,02
1,04
1,05

8
1,07

5

1,00
1,01
1,02

0
1,04

B

2
1,02

0,98
1,00
1,01

B

3
1,00
4

0,96
0,97
0,99

B

4
1,00,
5

0,95
0,97
0,98

B

6
0,98
6

0,94
0,95
0,97

5

7
0,98
8

0,93
0,95
0,97

5

8
0,98
0

0,93
0,94
0,96

B

0,92
0,95
0,96

0
0,98

985,73

984,59

983,47

1,09

982,38

1,08

981,30

960,25

1,04

979,21

978,20

1,01

977,19

1,00

976,19

1,00

975,19

1,00

974,19

0,18
985,55
0,19

985.36
021

0,19
984,40
,20
984,20
0,22
983,98
0,22
983,76
0,24

0,20
983,27
0,21
983,06

0,22
982,16
2

1,08

1,09

1,12

0,22
981,08
,23
980,85

0,24
980,01
0,24
979,77
0,26
979,51
0,26
979,25
0,28

0,24
978,97
0,26
978,71
0,27
978,44
0,28
978,16
0,29

0,27
977,93
0,27
977,66
0,28
977,38
0,29
977,09
0,30

0,28
976,91
9

976,62

1,02
1,03
1,05
1,06

0,30
975,89
0,30
975,59
0,31
975,28
0,32
974,96
0,33

0,31
974,88
0,32
974,56

0,32
973,87
0,33
973,54
0,35
973,19
0,35
972,84
0,36

982,36

981,21

1,13

978,97

975,71

1,08

Alkoholipitoisuus til-%

10

1

12

13

14

15

16

17

18

19

20

21

20°C]

984,71

1,19

983,52

982,36

981,21

980,08

978,97

1,10

977,87

976,79

975,71

974,63

973,56

972,48

21°C]
22°C]
23°C]
24°C]

0,24
984,47

1,21
1,20
1,22

0,24
983,28

0,26
982,10

0,26
980,95

0,27
978,81

0,28
978,69

0,29
977,58

)31
976,48

0,33
975,38

,34
974,29

0,36
973,20

0,37
972,11

25°C]

983,42

1,22

978,61

977,44

972,85

971,70

26°C]
27°C]
28°C
29°C]

0,28
983,14

0,3
982,84

0,32
978,29

0,33
977,96

0,33
977,11

976,77
0,35
976,42
0,36
976,06
0,37

0,39
972,46

0,39
972,07

0,40
971,30
0

970,90

30°C

981,90

975,69

31°C]
32°C]
33°C
34°C]

0,34
981,56
0,35
981,21
0,35
980,86
0,36
980,50
0,36

1,24
1,25

7
1,26

1,27

0,38
975,31
0,39
974,92
0,3
974,53
0,40
974,13
0,40

35°C

980,14

1,27

973,73

36°C]
37°C]
38°C
39°C

0,37
979,77
0,39

1,28

1,29

30

0,41
973,32

40°C]

978,20

976,87

975,55

974,23

1,31

972,92

971,60

970,28

968,96

967,63

966,30

964,96

963,61
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*°C

Alkoholipitoisuus til-%

24

25

26

0,70

975,76

0,71

975,05

974,33

0,75

0,83

0,90

0,72
0,74
0,77
0,79

0,24
975,52
0,25
975,27
0,26
975,01
0,27

0,73
0,76
0,78
0,80

0,26
974,79
0,28
974,51
0,28

0,29
974,04

0,30
973,74
1

0,77
0,79
0,81
0,84

0,86

7
0,88

0,90
0,92

1
0,95

0,92

0,98
1,00

0,80

0,83

0,86

0,95

0,83
0,85
0,87
0,89

0,83
0,85

5
0,87

0,89

0,83
0,86

7
0,87

0,89

0,84
0,86

8
0,89

0,90

0,85
0,87

1
0,89

0,92

5
0,92
5

0,86
0,90

0,95

0
0,98
9

0,94
0,96

1,00

2
1,00
1

0,97
0,99

1,03

3
1,05
4

1,00
1,02

1,07

6
1,07
6

1,03
1,06

1,09

0,91

0,91

0,91

0,93

0,93

0,97

1,02

1,05

g

0,93
0,94
0,96

8
0,98

B

0
0,98

0,92
0,95
0,96

B

0,94
0,95
0,97

2
0,99

5

0,94
0,96
0,98

4
1,00

g

6
1,01

0,95
0,97
0,99

B

8
1,03

0,97
0,99
1,01

B

0
1,04
0

0,99
1,01
1,03

B

1
1,07
2

1,01
1,03
1,05

B

3
1,10
4

1,04
1,06
1,08

g

1,07
1,08
1,10

s

B

975,19

974,19

973,19

1,00

972,19

1,02

971,17

1,03

970,14

1,04

969,10

968,04

1,09

966,95

1,12

965,83

964,69

963,52

0,31
974,88
0,32
974,56
0,32

0,32
973,87
0,33
973,54
0,35
973,19
0,35
972,84
0,36

0,34
972,85
0,35
972,50
0,36
972,14

971,78
0,38

1,02
1,04
1,05
1,08

0,36
971,83
,37
971,46

1,03
1,05
1,07
1,08

0,37
970,80
0,39
970,41

0,39
969,75
0,40
969,35

041
968,69
0,42
968,27
0,43
967,84
0,43
967,41
0,45

043
967,61

0,4
967,17

0,45
966,50
0,45
966,05

1,16
1,17
1,18

0,46
965,37
0,48
964,89
0,48
964,41
0,48
963,93
0,49

0,48
964,21

0,51
963,01
0,50
962,51

971,40

1,09

970,31

1,10

964,64

1,20

*°C

Alkoholipitoisuus til-%

25

26

20

1,08

968,10

966,96

1,15

1,17

1,23

21
2
23
24

1,09
1,12

0,44
967,66

0,45
966,51

1,16
1,19

7
1,20

1,22

1,20
1,21

8
1,22

1,24

1,25
1,26

1
1,28

25

971,70

970,55

969,39

1,16

968,23

964,64

1,26

962,15

960,87

26
27
28
29

0,40
971,30

0,41
970,14

0,42
968,97

1,18
1,20
1,21

1,23

0,44
967,79

1,21
1,23
1,24

0,49
964,15

1,24
1,26
1,28

1,27
1,29

0,51
961,64

0,53
960,34

1,38
1,40
1,41

1,42

30

969,63

968,41

967,18

1,24

965,94

964,68

963,42

962,13

960,82

959,49

958,14

956,75

955,35

31
3
33
34

0,44
969,19

0,44
968,75

0,45
967,96
0,46
967,50

0,46
966,72
0,47
966,25

1,26
1,27
1,28
1,29

0,48
965,46
0,48
964,98

0,49
964,19
0

963,69

0,51
962,91
51
962,40

0,52
961,61
,53
961,08

0,53
960,29

0,54
959,75

0,55
958,94
0,55
958,39

0,57
957,57
0,57
957,00

0,58
956,17
0,58
955,59

0,60
954,75
0,59
954,16
0,61
953,55
0,60
952,95
2

35

964,79

1,31

958,08

1,40

36
37
38
39

0,50
964,29

0,50
963,79
0,51
963,28
0,52

962,76
0,52

0,57
957,51
0,57
956,94
0,58
956,36
0,58
955,78
0,59

1,41
1,43
1,44
1,46

40

962,24

955,19
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TAULUKKO 11
KANSAINVALINEN ALKOHOLIPITOISUUS 20 °C:SSA

Taulukko limpétilan vaikutuksen néenniiseen alkoholipitoisuuteen korjaamiseksi
Néenndiseen alkoholipitoisuuteen t °C:ssa (tavallisesta lasista valmistettu alkoholometri) lisdtddn tai siitd vahennetddn
annettu korjausluku

Néenndinen alkoholipitoisuus t °C:ssa

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 | 14 | 15 16

0°C 0,76 | 0,77 | 0,82 [ 0,87 | 0,95 | 1,04 | 1,16 | 1,31 | 1,49 | 1,70 | 1,95 | 2,26 | 2,62 | 3,03 | 3,49 | 4,02 | 4,56

1°C 0,8110,831]0,87(092]|1,00]1,09]|1,20]|1,35]| 1,52 | 1,73 | 1,97 | 2,26 | 2,59 | 2,97 | 3,40 | 3,87 | 4,36

2°C 0,8510,87 (0,92 (0,97 | 1,04 | 1,13 | 1,24 | 1,38 | 1,54 | 1,74 | 1,97 | 2,24 | 2,54 | 2,89 | 3,29 | 3,72 | 4,17

3°C 0,88 1091 (0,95 1,00 1,07 | 1,15 | 1,26 | 1,39 | 1,55 | 1,73 | 1,95 | 2,20 | 2,48 | 2,80 | 3,16 | 3,55 | 3,95

4°C 0901092 (0,97 | 1,02 1,09 | 1,17 | 1,27 | 1,40 | 1,55 | 1,72 | 1,92 | 2,15 | 2,41 | 2,71 | 3,03 | 3,38 | 3,75

5°C 0911093098 |1,03| 1,10 1,17 | 1,27 | 1,39 | 1,53 | 1,69 | 1,87 | 2,08 | 2,33 | 2,60 | 2,89 | 3,21 | 3,54

6°C 0921094098 |1,02]|1,09]1,16]|1,25]| 1,37 | 1,50 | 1,65 | 1,82 | 2,01 | 2,23 | 2,47 | 2,74 | 3,02 | 3,32

7°C 0911093 (0,97 | 1,01 | 1,07 | 1,14 | 1,23 | 1,33 | 1,45 | 1,59 | 1,75 | 1,92 | 2,12 | 2,34 | 2,58 | 2,83 | 3,10

o 8°C 0,89 1091|094 (0,98 | 1,04 | 1,11 | 1,19 | 1,28 | 1,39 | 1,52 | 1,66 | 1,82 | 2,00 | 2,20 | 2,42 | 2,65 | 2,88

= 9°C| £ |0,86088[0,91]095]|1,01(1,07]|1,14|1,23|1,33|1,44| 1,57 | 1,71 | 1,87 | 2,05 | 2,24 | 2,44 | 2,65
Hel Hl

E_“ 10°C| ‘g |0,82]0,84|0787 091|096 |1,01|1,08|1,16|1,25| 1,35 1,47 | 1,60 | 1,74 | 1,89 | 2,06 | 2,24 | 2,43
H —

= |1ec 0,78 1 0,79 | 0,82 [ 0,86 | 0,90 | 0,95 | 1,01 | 1,08 | 1,16 | 1,25 | 1,36 | 1,47 | 1,60 | 1,73 | 1,88 | 2,03 | 2,20

12°C 0,721 0,74 | 0,76 | 0,79 | 0,83 | 0,88 | 0,93 | 0,99 | 1,07 | 1,15 | 1,24 | 1,34 | 1,44 | 1,56 | 1,69 | 1,82 | 1,96

13°C 0,66 | 0,67 | 0,69 | 0,72 | 0,76 | 0,80 | 0,84 | 0,90 | 0,96 | 1,03 | 1,11 | 1,19 | 1,28 | 1,38 | 1,49 | 1,61 | 1,73

14°C 0,59 1 0,60 | 0,62 | 0,64 | 0,67 | 0,71 | 0,74 | 0,79 | 0,85 | 0,91 | 0,97 | 1,04 | 1,12 | 1,20 | 1,29 | 1,39 | 1,49

15°C 0,5110,52 0,53 ]0,55]0,58 | 0,61 | 0,64 | 0,68 | 0,73 | 0,77 | 0,83 | 0,89 | 0,95 | 1,02 | 1,09 | 1,16 | 1,24

16°C 0,421 0,43 | 0,44 | 0,46 | 0,48 | 0,50 | 0,53 | 0,56 | 0,60 | 0,63 | 0,67 | 0,72 | 0,77 | 0,82 | 0,88 | 0,94 | 1,00

17°C 0,33 10,33 (0,34 |0,35] 0,37 0,39 | 0,41 | 0,43 | 0,46 | 0,48 | 0,51 | 0,55 | 0,59 | 0,62 | 0,67 | 0,71 | 0,75

18°C 0,231 0,23 (0,23 [ 0,24 0,25 0,26 | 0,27 | 0,29 | 0,31 | 0,33 | 0,35 | 0,37 | 0,40 | 0,42 | 0,45 | 0,48 | 0,51

19°C 0,12 | 0,12 (0,12 | 0,12 | 0,13 | 0,13 | 0,14 | 0,15 | 0,16 | 0,17 | 0,18 | 0,19 | 0,20 | 0,21 | 0,23 | 0,24 | 0,25

Néenndinen alkoholipitoisuus t °C:ssa

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 | 14 | 15 16

21°C 0,13 0,13 | 0,13 | 0,14 | 0,14 | 0,15 | 0,16 | 0,17 | 0,18 | 0,19 | 0,19 | 0,20 | 0,22 | 0,23 | 0,25 | 0,26

22°C 0,26 | 0,27 | 0,28 | 0,29 | 0,30 | 0,31 | 0,32 | 0,34 | 0,36 | 0,37 | 0,39 | 0,41 | 0,44 | 0,47 | 0,49 | 0,52

23°C 0,40 | 0,41 | 0,42 | 0,44 | 0,45 | 0,47 | 0,49 | 0,51 | 0,54 | 0,57 | 0,60 | 0,63 | 0,66 | 0,70 | 0,74 | 0,78

24°C 0,551 0,56 | 0,58 | 0,60 | 0,62 | 0,64 | 0,67 | 0,70 | 0,73 | 0,77 | 0,81 | 0,85 | 0,89 | 0,94 | 0,99 | 1,04

25°C 0,69 | 0,71 | 0,73 | 0,76 | 0,79 | 0,82 | 0,85 | 0,89 | 0,93 | 0,97 | 1,02 | 1,07 | 1,13 | 1,19 | 1,25 | 1,31

26°C 0,85 10,87 0,90 | 0,93 | 0,96 | 1,00 | 1,04 | 1,08 | 1,13 | 1,18 | 1,24 | 1,30 | 1,36 | 1,43 | 1,50 | 1,57

27°C 1,03 | 1,07 | 1,11 | 1,15 [ 1,19 | 1,23 | 1,28 | 1,34 | 1,40 | 1,46 | 1,53 | 1,60 | 1,68 | 1,76 | 1,84

28°C 1,21 [ 1,25 1,29 | 1,33 | 1,38 | 1,43 | 1,49 | 1,55 | 1,62 | 1,69 | 1,77 | 1,85 | 1,93 | 2,02 | 2,11

29°C| 1,39 | 1,43 | 1,47 | 1,52 | 1,58 | 1,63 | 1,70 | 1,76 | 1,84 | 1,92 | 2,01 | 2,10 | 2,19 | 2,29 | 2,39

% 30°C g 1,57 | 1,61 | 1,66 | 1,72 | 1,78 | 1,84 | 1,91 | 1,98 | 2,07 | 2,15 | 2,25 | 2,35 | 2,45 | 2,56 | 2,67
Q Q

g‘ 31°C g 1,75 | 1,80 | 1,86 | 1,92 | 1,98 | 2,05 | 2,13 | 2,21 | 2,30 | 2,39 | 2,49 | 2,60 | 2,71 | 2,83 | 2,94

g |32°C| = 1,94 | 2,00 | 2,06 | 2,13 | 2,20 | 2,27 | 2,35 | 2,44 | 2,53 | 2,63 | 2,74 | 2,86 | 2,97 | 3,09 | 3,22

33°C| » 2,20 | 2,27 [ 2,34 | 2,42 | 2,50 | 2,58 | 2,67 | 2,77 | 2,88 | 2,99 | 3,12 | 3,24 | 3,37 | 3,51

34°C 2,41 | 2,48 12,56 | 2,64 | 2,72 | 2,81 | 291 | 3,02 | 3,13 | 3,25 | 3,38 | 3,51 | 3,65 | 3,79

35°C 2,62 12,70 | 2,78 | 2,86 | 2,95 | 3,05 | 3,16 | 3,27 | 3,39 | 3,51 | 3,64 | 3,78 | 3,93 | 4,08

36°C 2,83 12,91 3,00]3,09|3,19]3,29|3,41|3,53]3,65]|3,78| 391 |4,05]|4,21| 437

37°C 3,13 3,23 3,33 3,43|3,54|3,65[3,78]391 | 404 | 4,18 |4,33|4,49 | 4,65

38°C 3,36 | 3,47 | 3,57 | 3,68 | 3,79 | 3,91 | 4,03 | 4,17 | 431 | 4,46 | 4,61 | 4,77 | 4,94

39°C 3,59 | 3,70 | 3,81 | 3,93 | 4,05 | 4,17 | 4,30 | 4,44 | 4,58 | 4,74 | 4,90 | 5,06 | 5,23

40°C 3,82 (3,94 [ 4,06 | 4,18 | 431 | 4,44 (4,57 | 4,71 | 4,86 | 5,02 | 5,19 | 5,36 | 5,53
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Néenndinen alkoholipitoisuus t °C:ssa

14 (15 [ 16 | 17 | 18 | 19 | 20 | 21 | 22 | 23 | 24 | 25 | 26 | 27 | 28 | 29 | 30
0°C 3,491 4,02 | 456 | 5,11 | 5,65 | 6,16 | 6,63 | 7,05 | 7,39 | 7,67 | 7,91 | 8,07 | 8,20 | 8,30 | 8,36 | 8,39 | 8,40
1°C 3,40 | 3,87 | 436 | 4,86 | 535 | 5,82 | 6,26 | 6,64 | 6,96 | 7,23 | 7,45 | 7,62 | 7,75 | 7,85 | 7,91 | 7,95 | 7,96
2°C 3,29 | 3,72 | 4,17 | 4,61 | 5,05 | 5,49 | 5,89 | 6,25 | 6,55 | 6,81 | 7,02 | 7,18 | 7,31 | 7,40 | 7,47 | 7,51 | 7,53
3°C 3,16 | 3,55 | 3,95 | 4,36 | 4,77 | 5,17 | 5,53 | 5,85 | 6,14 | 6,39 | 6,59 | 6,74 | 6,86 | 6,97 | 7,03 | 7,07 | 7,09
4°C 3,03 (3,38 3,75 | 4,11 | 448 | 4,84 | 517 | 548 | 5,74 | 597 | 6,16 | 6,31 | 6,43 | 6,53 | 6,59 | 6,63 | 6,66
5°C 2,89 | 3,21 [3,54]3,86 | 420 | 452|483 |5]11]535]556]|5,74]5,89 |6,00]6,10 6,16 | 6,20 | 6,23
6°C 2,74 3,02 13,32 | 3,61 | 391 | 4,21 | 449 | 4,74 | 496 | 5,16 | 5,33 | 5,47 | 5,58 | 5,67 | 5,73 | 5,77 | 5,80
7°C 2,58 2,83 ]3,10]3,36|3,633,90|4,15| 4,38 |4,58|4,77 | 492|505 |5,15]|524]530|534] 537
o 8°C 2,42 | 2,65(2,88 3,11 [3,35(3,59|3,81|4,02|421|438|452|4,64|4,74|481 487492495
El 9°C| 5 |224244]2,65|286|3,07]|3,28|3,48]3,67|3,84|3,99|4,12|423|4,32|439]|445|4,50 4,53
H Q
g 10°C| @ |2,06 (224|243 2,61 |280]298]|3,16 3,33 [348|3,61|3,73|3,83]3,91]3,98|4,03|4,08] 4,11
N —
= Jrirec 1,88 12,03 [ 2,20 | 2,36 | 2,52 | 2,68 | 2,83 | 2,98 | 3,12 | 3,24 | 3,34 | 3,43 | 3,50 | 3,57 | 3,62 | 3,66 | 3,69
12°C 1,69 | 1,82 | 1,96 | 2,10 | 2,24 | 2,38 | 2,51 | 2,64 | 2,76 | 2,87 [ 2,96 | 3,04 | 3,10 | 3,16 | 3,21 | 3,25 | 3,27
13°C 1,49 | 1,61 | 1,73 | 1,84 | 1,96 | 2,08 | 2,20 | 2,31 | 2,41 | 2,50 | 2,58 | 2,65 | 2,71 | 2,76 | 2,80 | 2,83 | 2,85
14°C 1,29 [ 1,39 | 1,49 | 1,58 | 1,68 | 1,78 | 1,88 | 1,97 | 2,06 | 2,13 | 2,20 | 2,26 | 2,31 | 2,36 | 2,39 | 2,42 | 2,44
15°C 1,09 | 1,16 | 1,24 | 1,32 | 1,40 | 1,48 | 1,56 | 1,64 | 1,71 | 1,77 [ 1,83 | 1,88 | 1,92 | 1,96 | 1,98 | 2,01 | 2,03
16°C 0,88 10,94 | 1,00 | 1,06 | 1,12 | 1,19 | 1,25 | 1,31 | 1,36 | 1,41 | 1,46 | 1,50 | 1,53 | 1,56 | 1,58 | 1,60 | 1,62
17°C 0,67 10,71 { 0,75 | 0,80 | 0,84 | 0,89 | 0,94 | 0,98 | 1,02 | 1,05 | 1,09 | 1,12 | 1,14 | 1,17 | 1,18 | 1,20 | 1,21
18°C 0,451 0,48 | 0,51 | 0,53 ] 0,56 | 0,59 | 0,62 | 0,65 | 0,68 | 0,70 | 0,72 | 0,74 | 0,76 | 0,78 | 0,79 | 0,80 | 0,81
19°C 0,231 0,24 0,25 | 0,27 | 0,28 | 0,30 | 0,31 | 0,33 | 0,34 | 0,35 | 0,36 | 0,37 | 0,38 | 0,39 | 0,40 | 0,40 | 0,41
Néenndinen alkoholipitoisuus t °C:ssa
14 | 15 [ 16 | 17 | 18 | 19 | 20 | 21 | 22 | 23 | 24 | 25 | 26 | 27 | 28 | 29 | 30
21°C 0,231 0,25 (0,26 | 0,28 | 0,29 | 0,30 | 0,31 | 0,33 | 0,34 | 0,35 | 0,35 0,37 | 0,38 | 0,38 | 0,39 | 0,39 | 0,40
22°C 0,47 10,49 | 0,52 | 0,55 0,57 | 0,60 | 0,62 | 0,65 | 0,67 | 0,70 | 0,72 | 0,74 | 0,75 | 0,76 | 0,78 | 0,79 | 0,80
23°C 0,70 | 0,74 | 0,78 | 0,82 | 0,86 | 0,90 | 0,93 | 0,97 | 1,01 | 1,04 | 1,07 | 1,10 | 1,12 | 1,15 | 1,17 | 1,18 | 1,19
24°C 0941099 | 1,04 | 1,10 | 1,15 1,20 | 1,25 | 1,29 | 1,34 | 1,39 | 1,43 | 1,46 | 1,50 | 1,53 | 1,55 | 1,57 | 1,59
25°C 1,19 [ 1,25 | 1,31 | 1,37 | 1,43 | 1,49 [ 1,56 | 1,62 | 1,68 | 1,73 | 1,78 | 1,83 | 1,87 | 1,90 | 1,94 | 1,97 | 1,99
26°C 1,43 | 1,50 | 1,57 | 1,65 | 1,73 | 1,80 | 1,87 | 1,94 | 2,01 | 2,07 [ 2,13 | 2,19 | 2,24 | 2,28 | 2,32 | 2,35 | 2,38
27°C 1,68 | 1,76 | 1,84 | 1,93 | 2,01 | 2,10 | 2,18 | 2,26 | 2,34 | 2,41 | 2,48 | 2,55 | 2,61 | 2,66 | 2,70 | 2,74 | 2,77
28°C 1,93 [ 2,02 2,11 | 2,21 | 2,31 [ 2,40 | 2,49 | 2,58 | 2,67 | 2,76 | 2,83 | 2,90 | 2,98 | 3,03 | 3,08 | 3,13 | 3,17
29°C| _ | 2,1912.29]239]2,50 260270 281|291 |3,00]3,09|3,18]326|3,34|3,40 | 3.46 | 3,51 | 3,55
£
= |30°C i§ [ 245]256(2,67)2,78]290|3,013,12323 334344 3,53]3,62]3,70|3,77 | 3,84 | 3,90 | 3,95
Q 5]
g [31°C g 2,71 | 2,83 12,94 13,07 3,19 3,31 |3,43|3,55|3,673,78|3,88 3,98 |4,07|4,15]|422 (428433
] o|32°C| = [297(3,09]3,22]3,36|3,49]3,62|3,74|3.87|4,00|4,11 [ 422433443 |4,51|459]|4,66|4,72
33°C| > |3243373,51]3,65|3,79|3,92|4,06| 420 | 433 |4,45|4,57 | 4,68 |4,79|4.88|497|5,04] 510
34°C 3,51 [ 3,65]3,79 3,94 | 409 | 4,23 | 437 | 4,52 | 4,66 | 4,79 | 4,91 | 5,03 | 5,15 | 5,25 | 5,34 | 5,42 | 5,49
35°C 3,78 13,93 | 4,08 | 4,23 | 438 | 4,53 | 4,69 | 4,84 | 498 | 5,12 | 5,26 | 5,38 | 5,50 | 5,61 | 5,71 | 5,80 | 5,87
36°C 4,05 | 421 | 437|452 4,68 |4,84]500]5,16|531]546]|560|5,73|5,86]597]6,08|6,17 | 6,25
37°C 4,33 | 4,49 | 4,654,822 498 |5,15]531|548|5,64]580]|595|6,09 6,22 6,33 6,44 | 6,54 | 6,63
38°C 4,61 | 4,77 | 494 | 5,12 | 529 | 5,46 | 5,63 | 5,80 | 5,97 | 6,13 | 6,29 | 6,43 | 6,57 | 6,69 | 6,81 | 6,92 | 7,01
39°C 490 | 5,06 | 523 | 541|559 577|594 6,12 6,30 | 6,47 | 6,63 | 6,78 | 6,93 | 7,06 | 7,18 | 7,29 | 7,39
40°C 5,19 1536 (5,53 (571590 | 6,08 626|644 | 6,62 |6,80 (697|713 |728|741]|754)|766| 7,76
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TAULUKKO III
KANSAINVALINEN ALKOHOLIPITOISUUS 20 °C:SSA
Taulukko vesi-alkoholiseosten nienniisille tiheyksille - tavallisesta lasista valmistetut laitteet

Tiheys t °C:ssa, ilman noste korjattu
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*°C

Alkoholipitoisuus til-%
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*°C

Alkoholipitoisuus til-%
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0,99
1,01

7
1,02

0,99
1,01
1,02
1,04

1,02
1,03
1,05
1,07

1,04
1,06
1,08
1,10

1,07

1,09

4
1,12

15

975,12

1,00

974,12

1,00

973,12

972,12

971,10

1,03

970,07

969,03

1,06

967,97

966,88

965,76

964,62

1,17

963,45

16
17
18
19

0,30
974,82

1,01
1,02
1,04
1,06

0,31
973,81

0,33
972,79

0,35
971,77
,35
971,42

0,36
970,74

1,05
1,06
1,08
1,10

0,38
969,69

0,40
968,63

0,42
967,55

0,44
966,44

,45
965,31

0,47
964,15

1,19
1,21
1,23
1,24

0,49
962,96

1,22
1,24
1,26
1,28

20

973,56

1,08

972,48

969,21

968,10

966,97

963,44

962,21

1,26

960,95

1,29

Alkoholipitoisuus til-%

*°C

20

25

26

20°C]

973,56

968,10

966,97

1,16

1,20

1,23

1°(]
22
23
24

0,35
973,21

0,42
967,68

0,44
966,53

1,17
1,19
1,20
1,22

0,50

1,22
1,23
1,25
1,27

1,24
1,26
1,28
1,29

25|

971,71

970,62

969,47

1,17

968,30

967,12

965,93

964,72

963,48

962,22

960,94

959,63

958,30

26|
27
28
29|

0,38
971,39

0,39
970,23

0,41
969,06

B

1,18
1,20
1,21
1,23

0,42
967,88

5

0,44
966,68
0.45
966,23

1,21
1,22
1,24
1,26

0,46
965,47

0,48
964,24

,49
962,99

0,50
961,72

0,52
960,42

0,53
959,10

0,55
957,75

30|

969,78

968,56

967,33

966,09

964,84

963,57

962,28

960,97

959,64

958,29

956,91

955,50

31
32
33
34

0,42
969,36

968.93

0,43
968,13
0,45
967,68
0,45

0,44
966,89

96643
047

0,45
965,64

965,16

0,47
964,37

963,88

0,49
963,08

0,50
962,58

0,51
961,77

,5
961,26
0,52

0,52
960,45

,5
959,93

0,53
959,11

.5
958,57

0,55
957,74

0,56
957,18

0,56
956,35

0,57
955,78

0,58
954,92
0,5
954,34
0,59
953,75
0,60
953,15

35

36
37
38
39

40]
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TAULUKKO IV

Taulukko puhtaiden vesi-alkoholiseosten ja tisleiden taitekerrointoimille 20 °C:ssa ja vastaaville alkoholipitoi-
suuksille 20 °C:ssa

Alkoholipitoisuus 20 °C Alkoholipitoisuus 20 °C ]
Taitekerroin Taitekerroin .
e ulk«?ﬁtlﬁx‘cus Tiste e ‘llk:lrle:;iqc s Tiste

T 1 1 ]—
133628 | 6,54 6.48 130220 | 1676 16,65
1362 | 61 [ OB 67 | M) 1 | 169 8%% 16.88 g%ﬁ
viago | 7o | 02| 7 )07 g | | 02 a0
Paem | 7w | O3 | 7w | OB Vo | 021 g | 02
SRR A A
133742 | 862 8%58 8.56 8%2 134333 | 1859 ). 8%; 18.46 8%3
B | o | 02 ot | 03| 1iea | s | 0B |18 | U2
Vies | ogs 1021 | g5 { ol ik ion | 0B | a1 03
133813 | 987 [ 9% | o8 [ 91 103 | 1975 [ 0% | 19 | 022
133827 | 1012 1 B 1005 | O 134417 | 198 | 923 | 195 | OH
133841 | 1035 [ %23 1y029 [ 02 134431 | 2022 (0% |00 [ 02
133856 | 1060 | 920 | 1058 | OB N vaaaas {2044 | 022 | o933 | O
133870 | 1086 [ OB 1078 | 02 || 134458 {20065 [ 92 japsa [ 02
133884 | 1110 1 P2 e 1 O 1um {2080 1 0% [ 597 | 02
133898 | 1133 8%2 1126 g%j 134486 | 2111 g%% 20,99 8%3
13912 | 1147 | 02 banso | 028 || 1300 | 2134 | §23 | ovar | 022
o6 | 1081 028 | |02 1313 | 2rs [ 05 | arae [ 0%
133040 | 12,05 11,98 134527 | 2178 2165
133955 | 1230 8% 22 | 020 s mw [ 02 o 8%
o | 170 L OB L b 0B | (e (2w | 02 2 L o
133997 | 1300 | 9% 1 2on ) OB usgr | 227 ] OB | 325 1 0B
134011 | 1323 83 13.15 gg 13459 | 290 [ 0B 1275 8%%
134025 | 1347 | 9% [ 30 O 134610 | 2313 | 92 | 296 1 O
134039 | 1370 8%; 1362 8%& 134623 | 1333 8%2 317 8%
1053 | 1393 | 02 | 13ge | 0A I 1w | 357 | 02| a0 | 0B
134067 | 1416 [ 9% | 1409 | O 134651 | 2381 [ 9% 1361 | O
134081 | 1441 | 023 | 1432 8%2 134665 | 24.04 8%3 2385 g%ﬁ
134096 | 1466 [ 02 | 1457 [ OB 1 rues | 2406 [ 022 | a9 | 028
13410 |49 | 028w 1 021 e | 2aas | 022 foant | 022
v (15 [ 02 s |08 | 1w | [ 023 | use [ 0D
134138 [ 1536 1 073 (1528 | 02 |\ 1m0 | 2495 | 02 | 2478 | 022
sz 1550 (02 11550 [ 02 | 13 | asue [ 02 | os0 [ 02
130166 | 1583 | 023 [ 1574 | 020 1347 | 2540 | 02 1 osa3 ) OB
134180 | 1606 | 02 11596 | 02N Ve | e [ 022 | asis | 02
13419 11620 1 0B L1610 | 0B | e | 258 | 02 |50 | 0B
1308|1652 [ o 164t | g% | ramss 2600 | 0% ) 2593 | 02
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4. KOKONAISUUTOS
Kokonaiskuiva-aine

1 MAARITELMA

Kokonaisuutos tai kokonaiskuiva-aine siséltdd kaikki aineet, jotka eivét
haihdu maéritellyissd fysikaalisissa olosuhteissa. Néiden fysikaalisten
olosuhteiden on oltava sellaiset, ettd uutoksen muodostavat aineet
muuttuvat mahdollisimman véhén.

Sokeriton uutos on kokonaisuutoksen ja kokonaissokeripitoisuuden
vilinen erotus.

Vihennetty uutos on kokonaisuutoksen ja 1 g/l ylittivin kokonaisso-
keripitoisuuden, 1 g/l ylittdvin kaliumsulfaattipitoisuuden, mahdollisen
mannitolin sekd muiden viiniin mahdollisesti lisédttyjen kemikaalien
vilinen erotus.

Jaannosuutos on sokeriton uutos, josta on vihennetty kiintedt hapot,
ilmoitettuna viinihappona.

Uutos ilmoitetaan grammoina litrassa ja se on madritettava 0,5 g:n tark-
kuudella.

2 PERIAATE
Ainoa menetelma: densimetrilld mittaaminen.

Kokonaisuutos lasketaan epésuorasti rypdlemehun tiheydesti ja alkoho-
littoman viinin tiheydesta.

Uutos ilmoitetaan sakkaroosin maiérdnéd, joka veteen liuotettuna ja
yhdeksi litraksi tdytettynd antaa saman tiheyden kuin rypdlemehu tai
alkoholiton viini. Tdméd méérd saadaan taulukosta I.

3 SUORITUS
”Alkoholittoman viinin” suhteellinen tiheys dgg (d) saadaan yhtilosté:
d =d —d + 1,000,
jossa

d, = viinin suhteellinen tiheys 20 °C:ssa (haihtuvien happojen
vaikutus korjattu) (*),

d, = viinin alkoholipitoisuutta vastaavan vesi-etanoliseoksen suhteel-
linen tiheys 20 °C:ssa.

d_ voidaan myds laskea viinin tiheydestd p ja vesi-etanoliseoksen
tiheydestd p, 20 °C:ssa yhtdlolla:

d = 1,0018(p, — p,) + 1,000,

jossa kerroin 1,0018 ldhenee kéytinndssd 1:td, kun p on alle 1,05,
mika on yleisin tapaus.

4 TULOSTEN ILMOITTAMINEN

Kiytetidin taulukossa I olevia alkoholittoman viinin tiheytti d%y ja
rypilemehun tiheyttd d%g kokonaisuutoksen laskemiseksi grammoina
litrassa.

Kokonaisuutos ilmoitetaan grammoina litrassa yhdelld desimaalilla.

(') Ennen tdmén laskutoimituksen tekemistd haihtuvien happojen vaikutus edelld kuvatulla
tavalla mitattuun viinin suhteelliseen tiheyteen (tai tiheyteen) on korjattava seuraavan
yhtélon mukaisesti:
dy = d3) — 0,0000086 a tai p, = p2g — 0,0000086 a,
jossa a on haihtuvien happojen pitoisuus milliekvivalentteina litrassa.
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TAULUKKO I

Kokonaisuutoksen laskemiseksi (grammoina litrassa)

Suhteellisen tiheyden 3. desimaali

Suhteellinen
tiheys kahdella
desimaalilla 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Uutos g/l
1,00 0 2,6 5,1 7,7 10,3 12,9 15,4 18,0 20,6 23,2
1,01 25,8 28,4 31,0 33,6 36,2 38,8 41,3 43,9 46,5 49,1
1,02 51,7 54,3 56,9 59,5 62,1 64,7 67,3 69,9 72,5 75,1
1,03 77,7 80,3 82,9 85,5 88,1 90,7 93,3 95,9 98,5 | 101,1
1,04 103,7 | 106,3 | 109,0 | 111,6 | 114,2 | 116,8 | 119,4 | 122,0 | 124,6 | 127,2
1,05 129,8 | 132.4 | 135,0 | 137,6 | 140,3 | 142,9 | 145,5 | 148,1 | 150,7 | 153,3
1,06 1559 | 158,6 | 161,2 | 163,8 | 166,4 | 169,0 | 171,6 | 1743 | 176,9 | 179,5
1,07 182,1 | 184,8 | 187.4 | 190,0 | 192,6 | 1952 | 197,8 | 200,5 | 203,1 | 205,8
1,08 2084 | 211,0 | 213,6 | 216,2 | 218,9 | 221,5 | 224,1 | 226,8 | 229,4 | 232,0
1,09 2347 | 237,3 | 239,9 | 242,5 | 2452 | 247,8 | 250,4 | 253,1 | 255,7 | 258,4
1,10 261,0 | 263,6 | 266,3 | 268,9 | 271,5 | 274,2 | 276,8 | 279,5 | 282,1 | 284,8
1,11 287,4 | 290,0 | 292,7 | 2953 | 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 4739 | 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 — — — — — — — — —
Interpolointitaulukko
Suhteellisen Suhteellisen Suhteellisen
tiheyden 4. Uutos tiheyden 4. Uutos tiheyden 4. Uutos
desimaali g/l desimaali g/l desimaali g/l
1 0,3 4 1,0 7 1,8
0,5 5 1,3 8 2,1
3 0,8 6 ,6 9 2,3
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2.1
2.1.1

2.1.2.1
2122

2.2
221

3.1
3.1.1
3.1.1.1
3.1.1.2
3.1.13
3.1.1.4
3.1.15

5 PELKISTAVAT SOKERIT

MAARITELMA

Pelkistdvilld sokereilla tarkoitetaan kaikkia sokereita, jotka osoittavat
ketonista tai aldehydistd toimintaa ja joiden médritys perustuu niiden
kykyyn pelkistdd kuparisuolaa eméksisessd liuoksessa.

PERIAATE

Kirkastaminen

Vertailumenetelma: neutraloitu ja alkoholiton viini valutetaan asetaatti-
muodossa anioninvaihtokolonnin ldpi, jossa anionit vaihtuvat asetaatti-
ioneihin, ja tdmén jilkeen se kirkastetaan neutraalilla lyijyasetaatilla.

Tavanomainen menetelma: viini késitellddn toisella seuraavista reagens-
seista:

Neutraali lyijyasetaatti

Sinkki(IT)heksasyanoferraatti

Midritys

Ainoa menetelmi: tietyn méadrin eméksistd kuparisuolaliuosta annetaan
reagoida kirkastetun viinin tai rypdlemehun kanssa ja maédritetddn
kupari-ionien ylijddmad jodometrisesti.

KIRKASTAMINEN

Madritettdvan sokeripitoisuuden liuoksessa on oltava vilillda 0,5-5 g/l.

Kuivaa viinid ei saa laimentaa kirkastamisen aikana; makea viini on
laimennettava kirkastamisen aikana sokeripitoisuuden saattamiseksi
mainittujen raja-arvojen vilille seuraavan taulukon mukaisesti.

Nimitys Sockeriptoisuus (g/1) Tiheys Laimennus (%)
Rypilemehut ja > 125 > 1,038 1
mistellet
Makeat tislausta 25-125 1,005-1,038 4
varten vikevoidyt tai
vikevoimattomat
viinit
Puolimakeat viinit 5-25 0,997-1,005 20
Kuivat viinit <5 < 0,997 ei laimennusta
Vertailumenetelmii
Reagenssit

Kloorivetyhappolivos (HCI), 1 M

Natriumhydroksidilivos (NaOH), 1 M

Etikkahappoliuos (CH,COOH), 4 M

Natriumhydroksidilivos (NaOH), 2 M

Anioninvaihtohartsi [Dowex 3 (20-50 mesh) tai vastaava hartsi].

Anioninvaihtokolonnin valmistaminen. Asetetaan byretin pohjalle pieni
lasivillatuppo ja 15 ml anioninvaihtohartsia (3.1.1.5).

Ennen kiyttoonottoa hartsi on regeneroitava taydellisesti kasittelemalla
se kaksi kertaa perdkkédin 1 M kloorivetyhappo- (3.1.1.1) ja natriumhy-
droksidiliuoksilla (3.1.1.2). Kun hartsi on huuhdottu 50 ml:lla tislattua
vettd, se siirretdéin dekantterilasiin, lisdtdan 50 ml:1 M etikkahappo-
livosta (3.1.1.3) ja sekoitetaan 5 minuutin ajan. Taytetddn byretti
uudelleen ja valutetaan 100 ml 4 M etikkahappoliuosta (3.1.1.3)
kolonnin ldpi. (On suositeltavaa pitdd varastossa hartsia 4 M etikkahap-
poliuoksella tdytetyssd pullossa.) Pestddn kolonnia tislatulla vedelld,
kunnes eluaatti on muuttunut neutraaliksi.

Hartsin regenerointi. Valutetaan 150 ml 2 M natriumhydroksidiliuosta
hartsin 1dpi happojen ja useimpien hartsiin tarttuneiden vériaineiden
poistamiseksi. Huuhdotaan 100 ml:lla vettd, kaadetaan 100 ml 4 M
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etikkahappoliuosta hartsin ldpi. Pestdéin kolonnia, kunnes eluaatti on
neutraali.

3.1.1.6  Neutraali lyijyasetaattiliuos (ldhes kyllastetty):

Neutraali lyijyasetaatti Pb (CH,COO), 3 H,0 250 g
Taytetdadn 500 ml:ksi hyvin kuumalla vedella

Ravistellaan, kunnes lyijyasetaatti liukenee.
3.1.1.7  Kalsiumkarbonaatti CaCO,
3.1.2 Suoritus
3.1.2.1 Kuivat viinit

Kaadetaan 50 ml viinid dekantterilasiin, jonka halkaisija on noin 10-
12 cm, ja lisdtddn 1/2 (n — 0,5) ml 0,1 M natriumhydroksidiliuosta
(3.1.1.2) (n = 0,1 M natriumhydroksidilivostilavuus, joka kuluu, kun
kokonaishapot médritetddn 10 lista viinid.) Haihdutetaan kiehuvassa
vesihauteessa kuumassa ilmavirrassa, kunnes nestettd on jiljelld noin
20 ml.

Valutetaan 3 ml tétd nestettd asetaattimuodossa olevan anioninvaihtoko-
lonnin (3.1.1.5) lapi joka toinen minuutti. Kerdtadn eluaatti 100 ml:n
mittapulloon. Pestddn dekantterilasi ja kolonni kuusi kertaa 10 ml:lla
tislattua vettd, lisdtddn sekoittaen 2,5 ml kyllastettya lyijyasetaattiliuosta
(3.1.1.6) ja 0,5 g kalsiumkarbonaattia (3.1.1.7), ravistetaan useita
kertoja ja annetaan seistd vdhintddn 15 minuuttia. Taytetddn merkkiin
vedelld. Suodatetaan.

1 ml titd suodosta vastaa 0,5 ml:aa viinid.
3.1.2.2 Rypélemehut, mistellet, makeat ja puolimakeat viinit
Seuraavat laimennokset ovat ohjeellisia.
1) Rypdlemehut ja mistellet
Valmistetaan 10-prosenttinen liuos ja otetaan siitd 10 ml:n néyte.

2

~

Makeat tislausta varten vikevoidyt tai vikevoimdttomdt viinit,
joiden tiheys on wvililld 1,005-1,038. Otetaan 20 ml:n ndyte 20-
prosenttisesta liuoksesta.

3) Puolimakeat viinit, joiden tiheys on 0,997-1,005. Otetaan 20 ml:n
ndyte laimentamattomasta viinistd.

Valutetaan edelld mainittu madrd viinid tai rypdlemehua 3 mln
erissd asetaattimuodossa olevan anioninvaihtokolonnin ldpi joka
toinen minuutti. Kerdtddn eluaatti 100 mln mittapulloon,
huuhdellaan kolonnia vedelld, kunnes saadaan noin 90 ml eluaattia.
Lisdtdadan 0,5 g kalsiumkarbonaattia ja 1 ml kyllastettyd lyijyasetaat-
tiliuosta. Sekoitetaan ja annetaan seistd vdhintddan 15 minuuttia aina
vililld sekoittaen. Taytetddn merkkiin vedelld. Suodatetaan.

Tapauksen mukaan:
1) 1 ml suodosta vastaa 0,01 ml:aa rypalemehua tai mistelled,
2) 1 ml suodosta vastaa 0,04 ml:aa makeaa viinia,
3) 1 ml suodosta vastaa 0,20 ml:aa puolimakeaa viinié.
v M8
vB
4 MAARITYS

4.1 Reagenssit

4.1.1 Emdksinen kuparisuolaliuos

Kuparisulfaatti, puhdas (CuSO, 5 H,0) 25 g
Sitruunahappo (C,H,O, H,0) 50 g
Kiteinen natriumkarbonaatti (Na,CO, H,0) 388 g
Taytetddn vedella 1 000 ml:ksi

Liuotetaan kuparisulfaatti 100 ml:aan vettd, sitruunahappo 300 ml:aan
vettd ja natriumkarbonaatti 300-400 ml:aan ldmmintd  vetta.



1990R2676 — FI — 13.08.2005 — 011.001 — 66

4.2

43
43.1

Sekoitetaan sitruunahappo- ja natriumkarbonaattiliuokset. Lisdtadn
kuparisulfaattilivos ja téytetadn yhdeksi litraksi.

30 % kaliumjodidiliuos

Kaliumjodidi (KI) 30 g
Taytetddn vedelld 100 ml:ksi
Sailytetddn varillisessé lasipullossa.

25 % rikkihappo

Rikkihappo, puhdas (H,SO,) p,, = 1,84 g/ml 25 g
Taytetdan vedella 100 ml:ksi

Happo kaadetaan varovasti veteen, annetaan jddhtyd ja tdytetddn
100 ml:ksi.
5 g/l tirkkelyslivos

Sekoitetaan 5 g tirkkelystd noin 500 ml:aan vettd. Kuumennetaan
kiehuvaksi koko ajan sekoittaen ja annetaan kiehua noin 10 minuuttia.
Lisdtddin 200 g natriumkloridia (NaCl). Téytetdan yhdeksi litraksi
jadhtymisen jalkeen.

— Natriumtiosulfaattiliuos, 0,1 M
— Inverttisokerilivos, 5 g/l:

kdytetddn madritysmenetelmén tarkastamiseen.

Mitataan 200 ml:n mittapulloon seuraavat aineet

Puhdas sakkaroosi (C,H,0,) 475 g
Vesi, noin 100 ml
Kloorivetyhappo, puhdas (HCI) (p

20 = 1,16 — 1,19 g/ml) 5 ml

Pidetddn mittapulloa 60 ©°C:ssa vesihauteessa, kunnes liuoksen
limpétila on 50 °C ja pidetddn tdmd lampotila 15 minuutin ajan.
Annetaan pullon jaghtyd 30 minuuttia itsekseen ja tdmén jélkeen jédh-
dytetddn kylméssd vesihauteessa. Siirretddn liuos 1 L:n mittapulloon.
Taytetdadn litraksi. Tama livos sdilyy kayttokelpoisena yhden
kuukauden ajan. Kdyttoon otettacssa neutraloidaan maéritettiva ndyte
(tdma liuos on noin 0,06 M happo) natriumhydroksidiliuoksella.

Suoritus

Mitataan 300 ml:n mittapulloon 25 ml eméksistd kuparisuolaliuosta,
15 ml vettd ja 10 ml kirkastettua liuosta, joka saa siséltdd enintddn
60 mg inverttisokeria.

Lisdtdin muutamia hohkakivirakeita. Yhdistetdén pystyjadhdyttimeen ja
kuumennetaan kiechumispisteeseen 2 minuutin kuluessa. Annetaan
kichua tarkalleen 10 minuuttia.

Jadhdytetddn valittomasti kylmassd juoksevassa vedessd. Kun liuos on
jadhtynyt tdysin, lisdtddn 10 ml 30-prosenttista kaliumjodidiliuosta
(4.1.2), 25 ml 25-prosenttista rikkihappoa (4.1.3) ja 2 ml tarkkely-
slivosta (4.1.4).

Titrataan 0,1 M natriumtiosulfaattiliuoksella (4.1.5). n = kéytetty milli-
litraméara.

Tehdédan myds sokeakoe, jossa 10 ml sokeriliuosta korvataan 10 ml:lla
tislattua vettd. n' = titraukseen kaytetty tiosulfaatin maéara.

Tulosten ilmoittaminen

Laskutoimitukset

Madritettdvan naytteen sisdltdima sokerimadrd, inverttisokerina ilmoitet-
tuna, annetaan jéljempana olevassa taulukossa kdytetyn tiosulfaatin n' —
n millilitram&éran funktiona.

Viinin sokeripitoisuus inverttisokeria grammoina litrassa on ilmoitettava
yhdelld desimaalilla ottaen huomioon kirkastamisen aikana suoritetut
laimennukset ja médritettdvan nédytteen tilavuus.
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432 Toistettavuus

0,015 x,

inverttisokerin konsentraatio grammoina litrassa néytettd.

T

X,

433 Uusittavuus

R = 0,058x
X, = inverttisokerin konsentraatio grammoina litrassa naytettd.
0,1 M natriumtiosulfaattiliuoksen tilavuus,
(n'—n) ml, ja vastaava pelkistidvien sokerien médrd milligrammoina
Na,S 0, Pelkistévit sokerit Erotus NaS,0, Pelkistévit sokerit Erotus
(ml 0,1 M) (mg) (ml 0,1 M) (mg)
1 2,4 2,4 13 33,0 2,7
2 4,8 2,4 14 35,7 2,8
3 7,2 2,5 15 38,5 2,8
4 9,7 2,5 16 41,3 2,9
5 12,2 2,5 17 442 2,9
6 14,7 2,6 18 47,2 2,9
7 17,2 2,6 19 50,0 3,0
8 19,8 2,6 20 53,0 3,0
9 22,4 2,6 21 56,0 3,1
10 25,0 2,6 22 59,1 3,1
11 27,6 2,7 23 62,2
12 30,3 2,7
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2.1.1
2.1.2
2.1.3
2.1.4

2.2
221
222

223

224

23
23.1

232

6 SAKKAROOSI

PERIAATE

I Kuvalitatiivinen koemenetelméd ohutlevykromatografialla. Sakkaroosi
erotetaan muista sokereista selluloosalla pédllystetylld levylld ja
tapld kehitetdan urea-kloorivetyhapporeagenssilla 105 °C:ssa lampo-
kaapissa.

II Koe- ja mairitysmenetelmd suuren erotuskyvyn nestekromatogra-
fialla. Sakkaroosi erotetaan sidostetulla
alkyyliamiinisilikakolonnilla, ja maédritetdan refraktometrilld. Tulos
suhteutetaan samoissa koeolosuhteissa maddritettyyn ulkoisena
standardina kdytettyyn aineeseen.

Huomautukset:

Rypélemehun tai viinin aitous voidaan tarkistaa deuterium NMR-
menetelmalld, joka on kuvattu rypédlemehujen, puhdistettujen tiivis-
tettyjen rypédlemehujen ja viinien vékevoinnin osoittamiseksi.

Sakkaroosin toteamiseksi ja médrittdmiseksi voidaan kéyttdd myos
42 luvun f kohdassa kuvattua kaasukromatografiaa.

KVALITATIIVINEN MENETELMA OHUTLEVYKROMATOGRA-
FIALLA

Laitteet

Selluloosalla pééllystettyjd kromatografialevyja

Kromatografiakammio

Mikroruisku tai mikropipetti

Lampokaappi, joka voidaan sditda 105 °C + 2 °C:seen

Reagenssit
Aktiivihiili vérin poistoon

Liikkuva faasi: dikloorimetaani — jééetikka (p,, = 1,05 g/ml) — etanoli
— metanoli — vesi (50:25:9:6:10).

Kehitin

Urea 5g
Kloorivetyhappo 2 M 20 ml
Etanoli 100 ml
Vertailuliuos

Glukoosi 35 g
Fruktoosi 35 g
Sakkaroosi 05¢g
Taytetdan vedella 1000  ml:ksi
Suoritus

Niytteen valmistaminen

Jos rypdlemehun tai viinin védri on voimakas, véri poistetaan aktiivihii-
likésittelylld.

Kun kyseessd on puhdistettu tiivistetty rypilemehu kdytetddn liuosta,
jonka sokeripitoisuus on 25 % (m/m) (25°CBrix) ja joka on
valmistettu luvussa “pH:n maéérittdminen” olevassa 4.1.2 kohdassa
kuvatulla tavalla, ja laimennetaan mittapullossa 25 ml liuosta vedelld
100 ml:ksi.

Kromatografointi
Annostellaan 2,5 cm:n etdisyydelle levyn alareunasta:
— 10 pl néytetta,

— 10 pl vertailulivosta.

Asetetaan levy liikkuvan faasin hoyryllda kyllastettyyn kromatografia-
kammioon ja annetaan nesteen nousta 1 cm:n etdisyydelle yldreunasta.
Nostetaan levy pois ja kuivataan se lampiméssé ilmavirrassa. Toistetaan
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2.4

3.1
3.1.1

32

3.2.1
322
323

324

33
3.3.1

332

34

3.4.1

ajo kaksi kertaa ja kuivataan levy molemmilla kerroilla. Sumutetaan
levylle tasaisesti 15 ml kehitintd ja pidetddn sitd 105 °C:ssa lampdkaa-
pissa 5 minuuttia.

Tulokset

Sakkaroosi ja fruktoosi ndkyvdt tummansinisind téplind valkoisella
taustalla; glukoosin tépld on heikosti vihertava.

KOE- JA MAARITYSMENETELMA SUUREN EROTUSKYVYN
NESTEKROMATOGRAFIALLA

Kromatografiset olosuhteet ovat ohjeellisia.

Laitteet
Suuren erotuskyvyn nestekromatografi, jossa on:
1) 10 pl injektointiluuppi,

2) detektori, differentiaalinen refraktometri tai interferometri-refrakto-
metri,

3) sidostettu alkyyliamiinisilikakolonni (pituus 25 mm ja sisdhalkaisija
4 mm),

4) samalla faasilla tdytetty esikolonni,

5) valmius esikolonnin ja kolonnin eristimiseksi ja lampdtilan pysytta-
miseksi (30 °C),

6) piirturi ja mahdollisesti integraattori,
7) liikkuvan faasin virtausnopeus: 1 ml/min.

Kalvosuodatuslaitteisto (0,45 um)

Reagenssit
Kahdesti tislattu vesi
Asetonitriili (CH,CN), HPLC-laatu

Liikkuva faasi: asetonitriili-vesi, suodatettu kalvon (0,45 pum) lépi, (80-
20 v/v).

Liikkuvasta faasista on poistettava kaasu ennen sen kéayttoa.
Vertailulivos: sakkaroosin vesiliuvos 1,2 g/l. Suodatetaan kalvon
(0,45 pm) lapi.
Suoritus
Ndytteen valmistaminen
— Viinit ja rypilemehut.
Suodatetaan kalvon (0,45 pum) lapi.
— Puhdistetut tiivistetyt rypalemehut.

Kaytetddn liuosta, joka on valmistettu laimentamalla puhdistettu
titvistetty rypdlemehu 40 %:ksi (m/v) luvussa “Kokonaishappopitoi-
suus” olevassa 5.1.2 kohdassa kuvatulla tavalla ja suodatettu kalvon
(0,45 pm) lapi.

Kromatografinen mddrittiminen

Injektoidaan kromatografiin vuorotellen 10 pl vertailuliuosta ja 10 pl
3.3.1 kohdassa kuvatulla tavalla valmistettua néytettd. Toistetaan injek-
toinnit samassa jarjestyksessa.

Tulostetaan kromatogrammi.

Sakkaroosin retentioaika on noin 10 minuuttia.

Laskutoimitukset

Laskutoimituksissa kiytetddn vertailuliuvoksen ja néytteen kahden
maédrityksen tulosten keskiarvoa.

Viinit ja rypdlemehut

Lasketaan pitoisuus grammoina litrassa.
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Puhdistetut tiivistetyt rypdlemehut

C g/l on 40 % (m/v) puhdistetun tiivistetyn rypélemehuliuoksen sakkar-
oosipitoisuus.

Puhdistetun tiivistetyn rypdlemehun sakkaroosipitoisuus grammoina
kilogrammassa: 2,5 x C.

Tulosten ilmoittaminen

Viinien, rypdlemehujen ja puhdistettujen tiivistettyjen rypélemehujen
sakkaroosipitoisuus  ilmoitetaan grammoina litrassa  (viinit ja
rypdlemehut) ja grammoina kilogrammassa (puhdistetut tiivistetyt
rypédlemehut) yhdelld desimaalilla.
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7 GLUKOOSI JA FRUKTOOSI

MAARITELMA

Glukoosi ja fruktoosi voidaan maérittaa erikseen entsymaattisella mene-
telmadlld, jonka ainoa tavoite on glukoosi/fruktoosi -suhteen laskeminen.

PERIAATE

Glukoosi tuottaa adenosiinitrifosforihapon kanssa (ATP) heksokinaasilla
(HK) katalysoidussa entsymaattisessa reaktiossa glukoosi-6-fosfaattia
(G6P) ja fruktoosi fruktoosi-6-fosfaattia (F6P).

glukoosi + ATP ~ HK G6P + ADP

—_—

fruktoosi + ATP ~ HE F6P + ADP

——n

—————
Aluksi glukoosi-6-fosfaatti hapetetaan nikotiiniamidi-adeniini-dinukleo-
tidi-fosfaatilla (NADP) glukonaatti-6-fosfaatiksi glukoosi-6-
fosfaattidehydrogenaasi-entsyymin (G6PDH) ldsnédollessa. Pelkistyneen
nikotiiniamidi-adeniini-dinukleotidi-fosfaatin (NADPH) maéérd vastaa
glukoosi-6-fosfaatin médrid eli glukoosin maéraa.

G6PDH . .
G6P + NADP! — Glukonaatti-6-fosfaatti + NADPH

+ H ———————

Pelkistynyt nikotiiniamidi-adeniini-dinukleotidi-fosfaatti maaritetadn
mittaamalla absorptio 340 nm:ssé.

Reaktion paittyessd fruktoosi-6-fosfaatti muutetaan fosfoglukoosi-
isomeraasilla (PGI) glukoosi-6-fosfaatiksi.

Fep PGl G6P

——.
———

lukoosi-6-fosfaatti reagoi jilleen nikotiiniamidi-adeniini-dinukleotidi-
fosfaatin kanssa ja tuottaa glukonaatti-6-fosfaattia ja pelkistynyttd niko-
tiiniamidi-adeniini-dinukleotidi-fosfaattia: jalkimmaéinen mééaritetdan.

LAITTEET

— Spektrofotometri, jolla voidaan tehdd mittaus 340 nm:ssd, jossa
NADPH:n absorptio on suurin. Jos kyseessd ovat absoluuttiset
mittaukset (ei kdytetd kalibrointisarjoja, vaan NADPH:n ekstinktio-
kerrointa), laitteen aallonpituus- ja absorbanssiarvot on tarkistettava.

Jos téllaista spektrofotometrié ei ole saatavissa, kaytetdan spektrofo-
tometrid, josta saadaan epdjatkuva spektri ja jolla voidaan tehda
mittauksia 334 tai 365 nm:ssa.

— Lasikyvettejd, joiden optinen pituus on 1 cm tai kertakdyttoisid

kyvetteja.

— Entsymaattisissa kokeissa kéytettdvid pipettejd, 0,02 — 0,05 — 0,1
— 0,2 ml.

REAGENSSIT

Liuos 1: puskuriliuos (trietanoliamiini 0,3 M: pH = 7,6; 4 x 10°M,
Mg?"). 150 ml:aan kahdesti tislattua vettd liuotetaan 11,2 g trietanolia-
miinihydrokloridia ((C,H,),N x HCI) ja 0,2 g MgSO, x 7 H,0, lisitdin
noin 4 ml 5 M natriumhydroksidiliuosta (NaOH) pH:n saatdmiseksi
arvoon 7,6 ja tiytetddn 200 ml:ksi.

Tétd standardiliuosta voi sdilyttdd 4 viikkoa + 4 °C:ssa.

Liuos 2: nikotiiniamidi-adeniini-dinukleotidi-fosfaatti-liuvos  (noin
11,5 x 10°M): 5 ml:aan kahdesti tislattua vettd liuotetaan 50 mg
dinatrium nikotiiniamidi-adeniini-dinukleotidi-fosfaattia.

Liuos siilyy 4 viikkoa + 4 °C:ssa.

Liuos 3: adenosiini-5'-trifosfaatti -liuos (noin 81 x 10°M): 5 ml:aan
kahdesti tislattua vettd liuotetaan 250 mg dinatrium adenosiini-5'-trifos-
faattia ja 250 mg natriumvetykarbonaattia NaHCO,.

Liuos sdilyy 4 viikkoa + 4 °C:ssa.

Liuos 4: Heksokinaasi/glukoosi-6-fosfaatti-dehydraasi: — sekoitetaan
0,5 ml heksokinaasia (2 mg proteiinia/ml tai 280 U/ml) ja 0,5 ml
glukoosi-6-fosfaatti-dehydraasia (1 mg proteiinia/ml).

Liuos sdilyy yhden vuoden + 4 °C:ssa.
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Liuos 5: Fosfoglukoosi-isomeraasi (2 mg proteiinia/ml tai 700 U/ml).
Liuosta kaytetddn laimentamattomana.

Liuos sdilyy vuoden + 4 °C:ssa.
Huomautus:

Kaikkia maarityksessd tarvittavia reagensseja on kaupallisesti saatavilla.
SUORITUS

Niytteen valmistaminen

Arvioidun glukoosi + fruktoosimédrédn/l mukaan tehddén seuraavat
laimennukset:

M;gzusriig;a 3 6]\54]'::‘1::55 Laimennus vedelld | Laimennuskerroin F

0,4 g/l asti 0,8 g/l — —

4,0 g/l asti 8,0 g/l 1+9 10

10,0 g/l asti 20,0 g/l 1+24 25

20,0 g/l asti 40,0 g/l 1+ 49 50

40,0 g/l asti 80,0 g/l 1+99 100

yli 40,0 g/l 80,0 g/l 1+ 999 1 000
Miiritys

Tehdédan mittaukset 340 nm:n aallonpituudelle sdddetylld spektrofoto-
metrilld vertailuna ilma (ei kyvetti) tai vesi.

Lampotila 20-25 °C.

Annostellaan kahteen 1 cm:n kyvettiin:

vertailu madritys
Liuos 1 (4.1) (saatettu 20 °C:ksi) 2,50 ml 2,50 ml
Liuos 2 (4.2) 0,10 ml 0,10 ml
Liuos 3 (4.3) 0,10 ml 0,10 ml
Madritettdva néyte 0,20 ml
Kahdesti tislattu vesi 0,20 ml

Sekoitetaan ja luetaan liuosten absorbanssi (A) noin 3 minuutin
kuluttua. Kéynnistetddn reaktio lisadmalla:

Liuos 4 (4.4) 0,02 ml 0,02 ml
Sekoitetaan; odotetaan 15 minuuttia; luetaan absorbanssi ja tarkistetaan,

ettd reaktio on tapahtunut loppuun 2 minuutin kuluttua (A,).

Lisdtdan valittomasti:

Liuos 5 (4.5) 0,02 ml 0,02 ml
Sekoitetaan; luetaan absorbanssi 10 minuutin kuluttua; tarkistetaan, ettid
reaktio on tapahtunut loppuun 2 minuutin kuluttua (A,).

Lasketaan absorbanssin erotukset vertailu- ja mééritysliuoksille:

A, — A, vastaa glukoosia,

A, — A, vastaa fruktoosia,

Lasketaan absorbanssien erotukset vertailu-(AA) ja maéritysliuoksille
(AA,), jolloin saadaan

glukoosille: AA, = AA | — AA,
fruktoosille: AA, = AA |, — AA,
Huomautus:

Entsyymiaktiivisuuden loppuunsaattamiseen tarvittava aika voi
vaihdella erdstd toiseen. Edelld annettu arvo on vain ohjeellinen. On
suositeltavaa maarittdd aika erikseen jokaiselle erélle.
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Tulosten ilmoittaminen
Laskeminen

Konsentraatioiden yleinen laskentakaava on:

X
= ey 1o A A @
jossa
V = koeliuoksen tilavuus (ml)
v = néytteen tilavuus (ml)
MP = médritettdvdn aineen molekyylimassa
d = kyvetin optinen pituus (cm)
= NADPH:n absorptiokerroin 340 nm:ssd = 6,3 (mmol™" x 1 x

cmt)
V = glukoosin méarityksessa 2,92 ml
V = fruktoosin maarityksessd 2,94 ml
v = 0,20 ml
MP = 180
d =1
Saadaan:

glukoosille: Cg/l = 0,417AA
fruktoosille: Cg/l = 0,420AA,

Jos ndyte on laimennettu valmistamisen yhteydessd, tulos kerrotaan
laimennuskertoimella F.

Huomautus:

Jos mittaukset on tehty aallonpituuksilla 334 tai 365 nm, saadaan:

— mittaus 334 nm:ssd: £ = 6,2 (mmol™! x 1 x cm™)
glukoosille: Cg/l = 0,425AA
fruktoosille: Cg/l = 0,428AA,

— mittaus 365 nm:ssd: ¥ = 3,4 (mmol™!' x 1x cm™)
glukoosille: Cg/l = 0,773AA
fruktoosille: Cg/l = 0,778AA,

Toistettavuus (r)

r = 0,056x

Uusittavuus (R)

R = 0,12 +0,076x,

x, = glukoosi- tai fruktoosipitoisuus grammoina litrassa.
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8 RYPALEMEHUJEN, TIIVISTETTYJEN BYPALEMEHUJEN, PUHDIS-
TETTUJEN THVISTETTYJEN RYPALEMEHUJEN JA VIININ
VAKEVOINNIN HAVAITSEMINEN DEUTERIUMIN YDINMAGNEET-

3.1

TISTA RESONANSSIA SOVELTAMALLA

MAARITELMA

Kéymisen jdlkeen rypdlemehussa ollut veden ja sokerien sisédltima
deuterium jakautuu uudelleen viinissd molekyyleihin I, II, III ja IV:
CH,D CH,OH CH, CHD OH

I I

CH, CH,0D HOD

I v v

Viékevointi sokeria lisddmélld (chaptalisation) ennen rypédlemehun

kéymistd vaikuttaa deuteriumin jakautumiseen.

Verrattaecssa saman alueen luonnollisen vertailuviinin parametrien
arvoihin, vikevointi sokerilla johtaa seuraaviin muutoksiin:

Parametrit
Viini (D/H), (D/H), (DH)y R

— Luonnollinen - - - -

— Vikevoity

— juurikassokeri N 2 V4 J
— ruokosokeri } 7 A A N
— maissisokeri

(D/H);: isotooppisuhde, joka liittyy molekyyliin I

(D/H),: isotooppisuhde, joka liittyy molekyyliin 11

(D/H)g,: veden isotooppisuhde viinissa.

R = 2(D/H)/(D/H), ilmaisee deuteriumin suhteellisen jakautumisen
molekyyleissd I ja II: R mitataan suoraan signaalien h-voimak-
kuudesta ja télloin R = 3h /h,.

(D/H), on tunnusomainen erityisesti sokerin yhteytténeelle kasvilajille
ja vihemmassid méarin satopaikan maantieteelliselle sijainnille (fotosyn-
teesin aikana kéytetyn veden laatu).

(D/H),, kuvaa viinirypéleiden tuotantopaikan ilmasto-oloja (sadeveden
luonne ja sddolosuhteet) ja vdhemmdssda madrin  alkuperdisen
rypédlemehun sokerikonsentraatiota.

(D/H)SJ kuvaa tuotantopaikan ilmasto-oloja ja  alkuperdisen
rypélemehun sokeripitoisuutta.

PERIAATE

Edelld médéritellyt parametrit [R, (D/H), (D/H),] méiritetidn
deuteriumin ydinmagneettisella resonanssilla viinistd, tai rypdlemehun,
tilvistetyn rypdlemehun ja puhdistetun tiivistetyn rypédlemehun
annetuissa olosuhteissa saaduista kdymistuotteista erotetusta etanolista.
Maédritystd voidaan mahdollisesti tdydentdd médrittimalld viinistd
erotetun veden isotooppisuhde, (D/H)y, ja madrittamalla 13 /12,
isotooppisuhde etanolista.

NAYTTEEN VALMISTAMINEN MAARITYSTA VARTEN

Etanolin ja veden erottaminen viinista
Huomautus:

Etanolin erottamiseen voidaan kdyttdd mitd tahansa menetelmaa silla
edellytykselld, ettd 98-98,5 % viinin siséltdmastd kokonaisalkoholista
saadaan yhteen tisleeseen, jonka alkoholipitoisuus on 92-93 massa-%
(95 til-%).
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3.1.1

3.1.2.1

3.1.2.2

3.1.23

Laitteet ja reagenssit

— Laitteisto etanolin erottamiseksi (kuva 1), jossa on

— tehonséditimelld varustettu sihkohaude,

— 1 litran vetoinen hioksellinen keittopullo,

— Cadiot-kolonni, jossa on pyorivd ldpivienti (liikkkuva osa
teflonia),

— hioksellisia 125 ml:n erlenmeyerkolveja,

— muovitulpallisia 125 ja 60 ml:n pulloja.

— Reagensseja veden maddrittamiseen Karl Fischerin menetelmélld
(esimerkiksi Merck 9241 ja 9243).

Suoritus

Médritetdén viinin alkoholipitoisuus (t') véhintdén 0,05 til-%:n tarkkuu-
della.

Etanolin erottaminen

Mitataan 500 ml:n homogeeninen néyte alkoholipitoisuudeltaan t'
olevaa viinid noin 0,9 vakiopalautussuhteen omaavan tislauslaitteen
tislauskolviin. ~ Asetetaan aiemmin taarattu tisleen kerdykseen
tarkoitettu 125 ml:n hioksellinen erlenmeyerpullo paikoilleen. Kerétiédn
78,0-78,2 °C:ssa kiehuva neste, eli noin 40-60 ml. Jos lampétila on yli
78,5 °C, keskeytetadn kerdys viideksi minuutiksi.

Kun ldmpétila on palautunut 78 °C:seen, jatketaan tisleen kerdysta
78,5 °C:seen saakka ja suoritus toistetaan, kunnes ldmpatila kerdyksen
keskeyttdmisen jdlkeen suljetussa jérjestelmdssd ei endd muutu.
Téydellinen tislaus kestdd noin 5 tuntia. T&lld periaatteella voidaan
kerdtd 98-98,5 % viinin kokonaisalkoholista tisleeseen, jonka alkoholi-
pitoisuus on 92-93 massa-% (95 til-%). Jaljempdnd 4 kohdassa kuvatut
NMR-olosuhteet on vahvistettu tdlle pitoisuudelle.

Kerétty etanoli punnitaan.

Tislausjaannoksen 60 ml:n suuruinen homogeeninen nayte siilytetddn
60 ml:n mittapullossa ja se edustaa viinissi olevaa vettd. Sen isotooppi-
suhde médritetdéin tarvittaessa.

Huomautus:

Jos kaytettdvissd on spektrometri, joka on varustettu 10 mm:n ndyteput-
kella (katso kuva 4), 300 ml:n suuruinen homogeeninen viinindyte on
riittava.

Uutetun alkoholin alkoholipitoisuuden méarittdminen

Noin 0,5 ml:n alkoholindytteen, jonka massa p on tarkalleen tunnettu,
vesipitoisuus, p'g, madritetddn Karl Fischerin menetelmalla.
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Kuva 1 - Etanolin tislauslaite
Etanolin alkoholipitoisuus painoprosentteina saadaan kaavasta

L VT

32 Rypilemehujen, tiivistettyjen rypilemehujen ja puhdistettujen
tiivistettyjen rypilemehujen fermentointi

3.2.1 Laitteet ja reagenssit
— viinihappo,
— Bacto Yeast Nitrogen, Base without amino acids DIFCO,

— aktiivisia kuivahiivoja (SaCharomyces cerevisiae).

Jos veden isotooppisuhde rypalemehussa on tunnettu, hiivat voidaan
aktivoida etukdteen uudelleen pienessd méaridssa tislaamatonta haaleaa
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vettd (1 g/50 ml), jotta isotooppisuhde pysyisi ldhelld viinin sisdltimén
veden isotooppisuhdetta.

Jos veden isotooppisuhde viinissd ei ole tunnettu, on suositeltavaa
siirrostaa suoraan.

Kaytettdvien kuivahiivojen médrd on noin 1 g eli noin 10" solua/l 1
rypdlemehua.

Vetoisuudeltaan 1,5 1 oleva kidymisastia, joka on varustettu astian ilma-
tilviind pitdvalld osalla ja jolla alkoholihdyryt voidaan tiivistdd, silld
etanolia ei saa hévitd kdymisen aikana. Sokeri on fermentoitava
etanoliksi véhintdan 98 %:n saannolla.

Suoritus
Rypédlemehut
— Tuoreet rypalemehut

Mitataan kdymisastiaan 1 1 rypédlemehua, jonka kadymiskykyisten
sokerien konsentraatio on ennalta médritetty. Lisdtdin 1 g
etukdteen aktivoitua kuivahiivaa. Asetetaan ilmatiiviyden pitdva
osa paikoilleen. Annetaan kdydd noin 20 °C:n lampdtilassa,
kunnes sokerit ovat kdyneet loppuun. Kun kdymistuotteen alkoholi-
pitoisuus on maédritetty ja sokerien kdymisaste alkoholiksi laskettu,
kéymisliuos sentrifugoidaan ja tislataan etanolin erottamiseksi.

— Rypilemehut, joissa kdyminen on estetty rikkidioksidia lisddmalla

Poistetaan rikki hieman yli 1 I:in (1,2 1) rypidlemehuméarastd kuplit-
tamalla typped rypalemehun ldpi kuumassa vesihauteessa 70-80 °C:
ssa palautusjadhdyttimen alla, kunnes kokonaisrikkidioksidipitoi-
suus on alle 200 mg/l. Veden haihtumisesta aiheutuva rypédlemehun
vikevoityminen on estettdva kdyttdmalld tehokasta jadhdytinta.

Mitataan kdymisastiaan 1 1 rypalemehua, josta rikki on poistettu, ja
jatketaan suoritusta samalla tavoin kuin tuoreella rypalemehulla.

Huomautus:

Jos rypidlemehun rikittdimiseen kéytetddn natriummetabisulfiittia,
rypdlemehuun on lisdttaivd ennen rikin poistamista 0,25 ml
vikevéd rikkihappoa (p,, = 1,84 g/ml) rypdlemehulitraan kaytettyd
metabisulfiittigrammaa kohti.

Tiivistetyt rypdlemehut

Mitataan kdymisastiaan V ml tiivistettyd rypdlemehua, joka siséltdd
tunnetun médrdn sokeria, noin 170 g. Téytetddn tilavuus 1 lksi
(1000 — V) ml:la vettd, jonka isotooppisuhde on sama kuin luonnol-
lisen  vertailurypdlemehun  sisdltimdn  veden  isotooppisuhde.
Siirrostetaan 3.2.1 kohdassa kuvatulla tavalla. Lisdtddn 3 g Bacto
Yeast Nitrogen Base without amino acids DIFCO. Homogenoidaan ja
jatketaan suoritusta edelld kuvatulla tavalla.

Puhdistetut tiivistetyt rypdlemehut

Edetdén 3.2.2.2 kohdassa kuvatulla tavalla tdyttamélld tilavuus 1 l:ksi
(1000 — V) ml:la vettd, jonka isotooppisuhde on sama kuin luonnol-
lisen vertailurypdlemehun, johon on livotettu 3 g viinihappoa,
sisdltimén veden isotooppisuhde.

Huomautus:

Saistetddn 50 ml:n ndyte rypédlemehusta tai rypédlemehusta, josta rikki
on poistettu, tai tiivistetystd rypdlemehusta tai puhdistetusta tiivistetystd
rypilemehusta, jotta voidaan tarvittaessa erottaa vesi ja madrittdd sen
isotooppisuhde (D/H)%.

Rypélemehujen sisdltimd vesi voidaan erottaa aseotrooppisella tislauk-
sella kayttden tolueenia.
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4.1

Alkoholiniiytteen valmistaminen NMR-mittausta varten
Reagenssit

N,N-tetrametyyliurea (TMU): kidytetddan TMU-vertailundytettd, jonka
isotooppisuhde D/H on tunnettu ja tarkistettu. Tdmén nidytteen voi
toimittaa:

Directorate-General for Science, Research and Development
Community Bureau of References

200 rue de la Loi,

B-1049 Brussels

Belgia

Suoritus
— Halkaisijaltaan 15 mm oleva NMR-néyteputki:

Mitataan taarattuun pulloon 7 ml:aa 3.1.2 kohdan mukaisesti saatua
alkoholia ja punnitaan 0,1 mg:n tarkkuudella, m,; tdmén jilkeen
otetaan 3 ml:aa sisdistd standardia (TMU) ja punnitaan 0,1 mg:n
tarkkuudella, m . Homogenoidaan seos ravistelemalla.

— Halkaisijaltaan 10 mm oleva NMR-ndyteputki:
Riittdvd médrd on 3,2 ml alkoholia ja 1,3 ml TMU:ta.

Spektrometrin ja kéytetyn ndyteyksikon mukaan (ks. 4 kohta)
lisitddn riittdvd maard heksafluorobentseenid kenttétaajuuden stabi-
lointiaineeksi (lock).

Niyteputki
Spektrometri
10 mm 15 mm
7,05 T 150 pl 200 pl
94T 35 ul 50 pl

Vesiniiytteen valmistaminen NMR-mittausta varten isotooppisuh-
teen midrittimiseksi

Reagenssit
N,N-tetrametyyliurea (TMU): ks. 3.3.1.
Suoritus

Mitataan taarattuun pulloon 3 ml 3.1.2 tai 3.2 (huomautus) kohdan
mukaista vettd; punnitaan 0,1 mg:n tarkkuudella, m';; timén jélkeen
lisatdan 4 ml sisdistd standardia (TMU) ja punnitaan 0,1 mg:n tarkkuu-
della. Homogenoidaan ravistelemalla.

Huomautus:

Jos laboratoriossa on massaspektrometri isotooppisuhteen méarittdmi-
seen, tdmd maddritys voidaan tehdid tdlld laitteella NMR-spektrometrin
kuormituksen vihentdmiseksi. On tarpeen kalibroida T, -suhde (5.2)
jokaiselle tutkitulle viinisarjalle.

ALKOHOLIN JA VEDEN () H NMR-SPEKTRIEN TULOSTA-
MINEN

Isotooppisten parametrien maérittiminen.

Laitteet

— NMR-spektrometri, joka on varustettu erityiselld “deuterium”
ndyteyksikolld, joka on viritetty B -kentille (esimerkiksi kun B,
= 7,05 T niin V, = 46,05 MHz ja kun B, = 9,4 T niin V,
= 61,4 MHz) tyypilliselle taajuudelle V, ja jossa on protonin irtau-
tuskanava B, ja kenttifrekvenssisuhteen stabilointikanava (lock)
fluorin frekvenssilld. Spektristd mitattu resoluutio muunnetaan
ilman eksponenttikerrointa (toisin sanoen LB = 0) (kuva 2 b) ja
ilmoitetaan etanolin metyyli- ja metyleenisignaalien ja TMU:n
metyylisignaalin puolileveytend, ja sen on oltava alle 0,5 Hz.

Herkkyyden, joka mitataan eksponenttikertoimella LB = 2 (kuva 2
a), on oltava vihintddn 150 95 til-%:ssa (93,5 massa-%) alkoholissa
olevan etanolin metyylisignaalille. Niissd koeolosuhteissa signaalin
korkeusmittauksen luotettavuusvili, joka on laskettu 97,5 %:n
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todennékoisyydelle (yksipuolinen koe) ja 10 spektrin toistolle, on
0,35 %.

— Automaattinen néytteenvaihtaja (mahdollisesti).

— Tietokoneohjelma tulosten késittelyyn.

— Spektrometrin  ominaisuuksien mukaan 15 mm:n ja 10 mm:n
néyteputkia.

4.2 Spektrometrin kalibrointi ja tarkistus

421 Asetukset

Tehdédan valmistajan antamien ohjeiden mukaiset tavalliset homogeeni-
suuden ja herkkyyden asetukset.

422 Kalibroinnin tarkastaminen

Kaytetdan vertailuetanoleja, jotka merkitddn kirjaimilla C (ruokosoker-
ietanoli), V  (viinietanoli) ja B  (juurikasetanoli) ja joiden
isotooppipitoisuus on erilainen, mutta tarkalleen mitattu. Néilld tarkoite-
taan C: ruoko- tai maissisokerialkoholi; V: viinialkoholi ja B:
juurikasalkoholi. Yhteison vertailumittaustoimisto toimittaa nama
naytteet.

Madritetddn naiden alkoholien isotooppiarvot 4.3 kohdassa kuvatun
menettelyn mukaisesti ja merkitdan ne C__, V. B (ks. 5.3).

meas’  meas’ ~ meas

Verrataan nditd vastaaviin vertailuarvoihin ja merkitdén alaindekseilld

C, B, V_ (ks. 53).
P
CHD CHy OH
CHy CHD O
Bruit x 10
( CHy Oy O
T "’ T T T T T N T 4 T M T T 1 T
7.0 6.8 5.0 4.0 3.9 2.8 1.8 8.9
PPM
Kuva 2a

Viinin siséltdmén etanolin ja sisdisen standardin

(TMU: N,N-tetrametyyliurea) >H NMR-spektri
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™
CHy CHDOH
0.4 Mz
—_ 0.4 Hz
[ RN T T T
228 .8 178 .0
HERTZ HERTZ

43

Kuva 2b

Vastaavissa olosuhteissa kuin kuva 2 a, mutta ilman eksponenttiker-
rointa (LB = 0) ajettu etanolin *H spektri.

Jokaisen spektrin keskimddrin 10 toistosta saadun toistettavuuden
keskihajonnan on oltava alle 0,01 suhteelle R ja alle 0,3 ppm (D/H);:
lle ja (D/H),:lle.

Eri isotooppiparametrien [R, (D/H), (D/H) ] keskiarvojen on oltava
vastaavan, yhteison vertailumittaustoimiston kolmen vertailualkoholin
parametreille ilmoittaman toistettavuuden keskihajonnan rajoissa. Jos
ndin ei ole, on kalibrointi tehtdvéd uudelleen.

NMR-spektrien midritysolosuhteet

Kaadetaan 3.3 kohdan mukaisesti valmistettu alkoholindyte (tai 3.4
kohdan mukaisesti valmistettu vesindyte) 15 tai 10 mm:n putkeen ja
asetetaan nédyteyksikkoon.

NMR-spektrien mééritysolosuhteet ovat seuraavat:
— Naéyteputken lampétilan (esimerkiksi 302 K) on sdilyttiva vakiona.

— Vihintddn 6,8 sekunnin kerddmisaika 1200 Hzin spektrin
leveydelld (16 K muisti), eli noin 20 ppm 61,4 MHz:sséd tai
27 ppm 46,1 MHz:ssé.

— Pulssi: 90°C.

— Kerddmisajan asetus: arvon on oltava samaa luokkaa kuin néytepis-
teiden poimintavali (dwell time).

— nelidllinen ilmaiseminen: sdddetddn “offset” 01 etanolille signaalien
OD ja CHD valilld ja vedelle signaalien HOD ja TMU valilla.

— Madritetddn irtautus-offset 02 protonispektristd, joka on mitattu
saman putken irtautuskddamilld. Hyva irtautus saavutetaan, kun 02
on CH, ja CH, -ryhmien frekvenssi-intervallin keskelld. Kaytetidn
laajakaistaista irtautusmenetelmaa.

Jokaista spektrid kohti tehddan sellainen madrd NS-summauksia, ettd
saadaan 4.1. kohdassa annettu signaali-kohinasuhde ja timad NS-
summaussarja toistetaan NE = 10 kertaa. NS-arvot riippuvat kdytetystd
spektrometristd ja ndyteyksikostd (ks. 4 kohta). Voidaan valita
esimerkiksi:

Néyteputki

Spektrometri
10 mm 15 mm

7,05 T NS = 304 NS = 200

94T NS = 200 NS =128

CHD CHy OH

0,4 Hz

HERTZ

70.0
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52

53

TULOSTEN ILMOITTAMINEN

Etanoli

Maédritetddn kaikille 10 spektrille (ks. etanolin NMR-spektri, kuva 2a):

R—3 hy y signaalin II korkeus (CH;CHD OH)
T T hy signaalin I korkeus (CH,D CH,OH)

D/H
— (D/H),= 1,5866 x Ty x —% x (/7]))5‘
ma tn

D/H
7 (D/H)[[: 2,3799 x Ty x E % ( 5 )st
ma tn

joissa
signaalin I korkeus (CH,D CH,OH)

!~ Sisdisen standardin (TMU)signaalin korkeus

_ signaalin 1T korkeus (CH;T CHD OH)
'™ sisaisen standardin (TMU)signaalin korkeus

— CH,CHDOH m_ ja m,, ks. 3.3.2.
— t P se3.1.23.

— (D/H), = sisidisen standardin (TMU) isotooppisuhde, joka on
merkitty yhteison vertailumittaustoimiston toimittamaan pulloon.

Kaytettdesséd piikkien korkeuksia niiden pinta-alojen asemasta, mikéd on
epétarkempaa, piikin puolileveyden on oltava sama kuin pinta-alan.
Tédma antaa kohtuullisen hyvén arvion (kuva 2b).

Vesi
Madritettdessd veden isotooppisuhdetta vesi-TMU-seoksesta NMR-
menetelmailld kdytetdén seuraavaa suhdetta:

m'y
m‘E X (D/ H)st

— (D/H)Q = 0,9306 x Ty x
jossa

Viinisté erotetun veden (HOD) signaalin pinta-ala

— 1lIv =

Sisdisen standardin (TMU)signaalin pinta-ala
— m' jam' ks 342

— (D/H), = sisidisen standardin (TMU) isotooppisuhde, joka on
merkitty yhteison vertailumittaustoimiston toimittamaan pulloon.

Jokaiselle isotooppiparametrille lasketaan 10 méérityksen keskiarvo ja
luotettavuusvali.

Spektrometrin tietokone tdydennettynd sopivalla lisdohjelmistolla
(esimerkiksi SNIF-NMR) antaa mahdollisuuden suorittaa nama lasku-
toimitukset suoraan.

Huomautus:

Jos spektrometrin asetusten sddtdmisen jilkeen vertailualkoholien
tyypillisille isotoopeille saatujen keskiarvojen (4.2.2) ja yhteison vertai-
lumittaustoimiston antamien arvojen vililld on jirjestelméllinen ero
keskihajonnan rajoissa, oikean arvon saamiseksi mille tahansa
néytteelle X voidaan tehdé seuraavat korjaukset.

Interpolaatio tehdddn ottamalla ndytteen X arvon ympdrilld olevat
vertailundytearvot.

(D/H)f(’““ on mitattu arvo ja (D/H);*" on korjattu arvo. Téstd saadaan:
(D/H){ = (D/H)™ + o [(D/H)[™ — (D/H)P"]

jossa
o (DH) < (D/H)>
(D/H);/mcs X (D/H)}Sm“
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6.1

Esimerkki:

Yhteison vertailumittaustoimiston toimittamat ja maérittdmat vertailu-
niytteet:

(D/H),* = 102,0 ppm
(D/H)

91,95 ppm

Laboratorion mittaamat vertailunéytteet:
(D/H),"™ = 102,8 ppm

(D/H)P™ = 93,0 ppm

Epdvarma korjaamaton niyte:

(D/H)™ = 100,2 ppm

Lasketaan o = 1,0255 ja (D/H)f(“" = 99,3 ppm

TULOSTEN TULKITSEMINEN

Verrataan epdvarman néytteen suhteelle R saatua arvoa R* vertailuvii-
neille saatuihin suhteisiin. Jos R* eroaa vertailuviineille saadusta
keskiarvosta R" enemmin kuin kaksi kertaa keskihajonta, voidaan
epdilld vadrentdmista.

Juurikassokerilla, ruokosokerilla tai maissiglukoosilla viikevointi
Viinit

RX on suurempi kuin R”: oletetaan, ettd on lisitty juurikassokeria.

R* on pienempi kuin R": oletetaan, ettd on lisdtty ruokosokeria tai
maissisokeria.

On huomattava, etti (D/H);\ ja (D/I—l)?,‘,X kasvavat.
Tutkitaan (D/H);. Oletetaan, ettd
— on lisdtty juurikassokeria:

epivarman niytteen (D/H)" on enemmin kuin keskihajonnan
verran pienempi kuin (D/H); vertailundytteille saatu keskiarvo.

— on lisdtty ruokosokeria tai maissisokeria:

(D/H)I)r( on enemmin kuin keskihajonnan verran suurempi kuin
(D/H); .

— Vikevoinnin E laskeminen, ilmaistuna etanolin til-%:na.

— Juurikassokerin lisdidminen:

(D/H); —(D/H);

(DH); —(DH)}

(D/H)%3 — isotooppisuhde sijaintipaikan T juurikassokerista
valmistetussa alkoholissa:

Etil-%=t"

(DH)} = 92,5().
t = madritetyn viinin (X) alkoholipitoisuus

— Ruoko- tai maissisokerin lisddminen:

(D/H);' ~ (D/H);

(D) —(D/H)]

(D/H)IC — isotooppisuhde sijaintipaikan 1 ruokosokerista tai
juurikassokerista valmistetussa alkoholissa: (D/H)IC =110,5 ().

E til - % =1t"

t' = mddritetyn viinin (X) alkoholipitoisuus.

Rypdlemehut,  tiivistetyt — rypdlemehut  ja  puhdistetut  tiivistetyt
rypdlemehut

Tutkitaan rypdlemehun, tiivistetyn rypdlemehun ja puhdistetun
tiivistetyn rypalemehun kédymistuotteesta (3.2) 3.1 kohdan mukaisesti
erotetun alkoholin isotooppiparametrien arvot noudattaen kohdan 6
“Tulosten tulkitseminen” 6.1.1 alakohdassa annettuja ohjeita ja
verrataan niitd luonnollisten vertailurypdlemehujen kdymistuotteista
erotettuun alkoholiin.

(") Némdi arvot annetaan yhteison tietopankin perustamista odotettaessa.
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6.2

Vikevyys, E til-%, ilmaisee kdyneeseen tuotteeseen lisdtyn alkoholin
tilavuuden. Kun tunnetaan ennen kdymistd mahdollisesti tehty laimen-
taminen (tiivistetyt rypdlemehut ja puhdistetut tiivistetyt rypédlemehut)
ja oletetaan, ettd 16,83 g sokeria tuottaa 1 til-% alkoholia, voidaan
laskea yhteen litraan rypdlemehua, tiivistettyd rypdlemehua tai puhdis-
tettua tiivistettyd rypalemehua lisdtyn sokerin massamaéara.

Juurikassokeri-, ruokosokeri- ja maissiglukoosiseoksella vikevéinti

Isotooppisuhteet (D/H), ja R muuttuvat vihemmin kuin tehtdessd
vikevointi yhdelld sokerilla.

(D/H), kasvaa, kuten myGs (D/H)w

Namé lisdykset voidaan varmentaa maérittamélld etanolin '*C/C suhde
massaspektrometrilld: tissa tapauksessa suhde on korkeampi.
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9 TUHKAPITOISUUS

MAARITELMA

Tuhkalla tarkoitetaan kaikkia viinin haihdutusjadnnoksen hehkuttamisen
jalkeen jaljelle jadneitd tuotteita. Hehkuttaminen on tehtava siten, ettad
kaikki kationit (lukuun ottamatta ammoniumia) muuttuvat karbonaa-
teiksi tai muiksi vedettomiksi mineraalisuoloiksi.

PERIAATE

Hehkutetaan  viiniuutetta 500-550 ©°C:een ldmpétilassa, kunnes
orgaaninen aines on palanut tdydellisesti.

VALINEISTO

Vesihaude, 100 °C.

Tarkkuudeltaan 0,1 mg oleva vaaka.

Sahkolevy tai infrapunahaihdutin.

Sahkouuni, jonka lampétilaa voidaan séataa.

Eksikkaattori.

Laakeapohjainen platinamalja, jonka halkaisija on 70 mm ja korkeus
25 mm.

SUORITUS

Pipetoidaan 20 ml viinid taarattuun platinamaljaan (P_g). Haihdutetaan
100 °C:ssa vesihauteessa, kuumennetaan jaannostd 200 °C:n séhkole-
vylla tai infrapunahaihduttimen alla hiiltymiseen asti. Kun hdyrya ei
endd synny, sijoitetaan malja sdhkouuniin, jota pidetddn 525 °C
+ 25 °C:ssa. 15 minuutin kuluttua hiiltymisestd otetaan malja uunista,
lisdtdan 5 ml tislattua vettd. Haihdutetaan tdmén jilkeen vesihauteessa
tai infrapunahaihduttimessa ja kuumennetaan uudelleen noin 10
minuutin ajan 525 °C:ssa.

Jos hiiltyneiden hiukkasten palaminen ei ole tdydellinen, toistetaan hiil-
tyneiden hiukkasten pesu, veden haihduttaminen ja hehkuttaminen.

Kun kyseessd ovat hyvin sokeripitoiset viinit, on tarkoituksenmukaista
lisdtd uutteeseen muutama tippa puhdasta kasvisoljyd ennen
ensimmadistd hehkuttamista sisédllon liiallisen kuohumisen estdmiseksi.

Eksikkaattorissa jadhdyttimisen jilkeen malja punnitaan, P, g.

Niytettd (20 ml) vastaavan tuhkan paino on p = (P, = P)) g.

TULOSTEN ILMOITTAMINEN
Laskentamenetelma

Tuhkan paino ilmoitettuna grammoina litrassa kahdella desimaalilla on:
P=50xp
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3.1
32
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10 TUHKAN EMAKSISYYS

MAARITELMA

Tuhkan emaiksisyydelld tarkoitetaan ammoniumia lukuun ottamatta
sellaisten kationien summaa, jotka ovat liittyneet viinin orgaanisiin
happoihin.

PERIAATE

Tuhka liuotetaan tunnettuun méadrddn kuumaa happoliuosta; ylijadma
madritetddn titraamalla kdyttden metyylioranssia indikaattorina.
REAGENSSIT JA LAITTEET

0,05 M rikkihappoliuos (H,SO,)

0,1 M natriumhydroksidiliuos (NaOH)

Metyylioranssiliuos, 0,1 g metyylioranssia/100 ml tislattua vetta

Vesihaude, 100 °C.

SUORITUS

Lisatdan platinamaljaan, joka siséltdd 20 ml:sta viinid saadun tuhkan,
10 ml 0,05 M rikkihappoliuosta (3.1); asetetaan 100 °C:seen vesihau-
teeseen noin 15 minuutiksi  murskaten  jddnnos  lasipuikolla
liukenemisen edistdmiseksi. Taman jalkeen lisdtdan kaksi tippaa metyy-
lioranssiliuvosta ~ ja  titrataan  rikkihappoylijdédmaa 0,1
natriumhydroksidiliuoksella (3.2), kunnes indikaattorin véri muuttuu
keltaiseksi.

TULOSTEN ILMOITTAMINEN

Laskentamenetelma

Tuhkan eméksisyys ilmoitettuna milliekvivalentteina litrassa yhdelld
desimaalilla on:

A=5(10 - n)

n = titrauksessa kuluneen 0,1 M natriumhydroksidin méard millili-
troina.
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11 KLORIDIT

PERIAATE

Kloridit médritetddn suoraan viinistd potentiometrisesti kdyttien Ag/
AgCl-elektrodia.

VALINEISTO

Millivolttiasteikolla varustettu pH-mittari, jonka asteikko on jaettu
véhintddn 2 mV:n vilein.

Magneettisekoittaja.

Ag/AgCl-elektrodi, jossa elektrolyyttind on kylldstetty kaliumnitraatti-
livos.

Mikrobyretti, jonka asteikko on jaettu 1/100 ml:n vélein.
Sekuntikello.

REAGENSSIT

Kloridistandardiliuos: liuotetaan tislattuun veteen 2,1027 g kaliumklor-
idia, KCl (max. 0,005 % Br), jota on kuivattu ennen kéyttod
eksikkaattorissa usean péivéan ajan; taytetddn yhdeksi litraksi; 1 ml tatd
livosta sisdltdd 1 mg Cl:a.

Hopeanitraattititrausliuos: 4,7912 g analyysilaatua olevaa hopeani-
traattia, AgNO,, liuotetaan 10 % (v/v) alkoholiliuokseen ja tdytetidn
yhdeksi litraksi; 1 ml titd liuosta vastaa 1 mg Cl:a.

Typpihappo, puhtaus vihintddn 65 % ( p ,, = 1,40 g/ml).

SUORITUS

Mitataan 5,0 ml kloridistandardiliuosta 150 ml:n vetoiseen magneettise-
koittajaan asetettuun lierionmuotoiseen astiaan, laimennetaan noin
100 ml:ksi tislatulla vedelld ja hapotetaan 1,0 ml:lla véhintddn 65 %
typpihappoa. Kun elektrodi on upotettu liuokseen, titrataan lisadmalla
mikrobyretilld hopeanitraattititrausliuosta  sekoittaen  kohtuullisesti.
Aloitetaan lisddmalla 1,00 ml neljdd ensimmadistdi ml:aa kohti ja
luetaan vastaavat millivolttiarvot. Taméan jilkeen lisdtdan 2 ml
0,20 ml:n erisséd. Jatketaan lisddmistd 1 ml:n erissd, kunnes on lisétty
yhteensd 10 ml. Jokaisen lisdyksen jdlkeen odotetaan noin 30 sekuntia
ennen vastaavien millivolttien lukemista. Siirretddn saadut arvot milli-
metripaperille siten, ettd ne vastaavat titrausliuoksen millilitroja ja
madritetddn ekvivalenttipisteen potentiaali saadun kdyrdn yksittdisen
pisteen perusteella.

150 mln lierioméiseen astiaan mitataan 5 ml kloridistandardilivosta
sekd 95 ml tislattua vettd ja 1 ml véhintddn 65 % typpihappoa.
Upotetaan  elektrodi liuokseen ja titrataan sekoittaen, kunnes
saavutetaan ekvivalenttipisteen potentiaali. Tdmad maédritys toistetaan,
kunnes saavutetaan tulosten hyvd yhdenmukaisuus. Tdmé tarkistus on
tehtévé ennen kloridien mittaussarjan tekemistd ndytteesta.

Mitataan 50 ml maééritettdvad viinid 150 ml:in lierioméiseen astiaan.
Lisatdan 50 ml tislattua vettd ja 1 ml vahintddan 65 % typpihappoa ja
titrataan 4.2 kohdan mukaisesti.

TULOSTEN ILMOITTAMINEN

Laskutoimitukset

Jos n edustaa hopeanitraattititrausliuoksen millilitraméarad, tutkitun
liuoksen kloriittipitoisuus on:

20 x n ilmoitettuna milligrammoina Cl:a litrassa,

0,5633 x n ilmoitettuna milliekvivalentteina litrassa;

32,9 xn ilmoitettuna milligrammoina natriumkloridia litrassa.

Toistettavuus (r)

r 1,2 mg Cl:a litrassa
r = 0,03 mek/l

2,0 mg NaCl/l.

T
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5.3

Uusittavuus (R)

R = 4,1 mg Cl:a litrassa
R = 0,12 mek/l

R = 6,8 mg NaCl/l.
Huomautus:

Erittdin tarkat maaritykset

Kéytetddn hopeanitraattiliuoksella koeliuoksen maédrityksessd saatua
titrauskayraa.

a)

b)

Mitataan 50 ml médritettdvdd viinid 150 mln lierioméiseen astiaan.
Lisdtddn 50 ml tislattua vettd ja 1 ml vidhintdén 65 % typpihappoa.
Titrataan hopeanitraattiliuoksella 0,5 mln lisdyksin ja luetaan
vastaavat millivolttipotentiaalit. Johdetaan tdstd ensimmaéisesta
titrauksesta tarvittavan hopeanitraattiliuvoksen likiméaérainen tilavuus.

Toistetaan maéritys samoissa koeolosuhteissa. Aluksi lisdtdan
titrauslivosta 0,5 ml kerrallaan, kunnes lisétty tilavuus on 1,5-2 ml
pienempi kuin a alakohdassa madritetty tilavuus. Tamédn jilkeen
lisatdan 0,2 ml kerrallaan; jatketaan likiméaaraisesti madritetyn ekvi-
valenttipisteen jélkeen liuoksen lisddmistd symmetrisesti, aluksi
0,2 ml:n ja sitten 0,5 ml:n erissa.

Madrityksen pédtepiste ja kéytetyn hopeanitraattiliuvoksen tarkka
tilavuus saadaan:

— joko piirtdmalla kédyrd ja méarittdmalld ekvivalenttipiste,

— tai seuraavalla yhtalolla:

, . AA E,
V=V AV o TAAE,
jossa
\'% = titrausliuoksen tilavuus ekvivalenttipisteessa,
V' = titrausliuoksen tilavuus ennen suurinta potentiaalin
muutosta,
AV, = lisityn titrausliuoserén vakiotilavuus, 0,2 ml,
AAE, = toinen potentiaaliero ennen potentiaalin  suurinta
muutosta,
AAE, = toinen potentiaaliero potentiaalin suurimman muutoksen
jalkeen.
Esimerkki:
AgNO, titrausliuoksen E potentiaali Erotus E?:;:;l
tilavuus mV AE
AA E
0 204
4
0,2 208 0
4
0,4 212 2
6
0,6 218 0
6
0,8 224 0
6
1,0 230 2
8
1,2 238 4
12
1,4 250 10
22
1,6 272 22
44
1,8 316 10
34
2,0 350 8
26
2,2 376 6
20
2,4 396
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Tassd esimerkissa titrauksen péatepiste on 1,6 ja 1,8 mln vililla: talla
vililld esiintyy potentiaalin suurin muutos (AE = 44 mV). Kéytetyn
hopeanitraattititrausliuvoksen ~ tilavuus  kloridin ~ maérittdmiseksi
ndytteestd on:

2
V= 1.6402—"—174ml
Ot i T bAm
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1.1

1.2

22

221

222

23

23.1

12 SULFAATIT
PERIAATE

Vertailumenetelma

Saostetaan bariumsulfaattina ja punnitaan. Samoissa koeolosuhteissa
saostunut bariumfosfaatti poistetaan pesemalld sakka kloorivetyhapolla.

Jos rypilemehu tai viini siséltdd runsaasti rikkidioksidia, on suositel-
tavaa poistaa rikki ilmatiiviissa astiassa keittamalla.

Nopea koemenetelmi

Viinit luokitellaan moniin laatuluokkiin kdyttden ns. rajamenetelmaa,
joka perustuu bariumsulfaatin saostamiseen bariumionititrausliuoksella.

VERTAILUMENETELMA

Reagenssit
2 M kloorivetyhappoliuos.

Bariumkloridiliuos, BaCl,, 2 H,0, 200 g/1.

Suoritus
Yleinen suoritus

Mitataan 50 mlin sentrifugiputkeen 40 ml maéritettdvdd ndytettd;
lisdtddn 2 ml 2 M kloorivetyhappoa ja 2 ml 200 g/l bariumkloridi-
livosta; sekoitetaan lasipuikolla; huuhdotaan lasipuikko pienelld
madrdlld tislattua vettd ja annetaan seistd viisi minuuttia. Sentrifugoi-
daan 5 minuutin ajan ja dekantoidaan supernatantti varovasti.

Téamin jélkeen pestddn bariumsulfaattisakka seuraavasti: lisdtdan 10 ml
2 M kloorivetyhappoa, suspendoidaan sakka ja sentrifugoidaan 5
minuutin ajan. Erotetaan supernatantti varovasti. Toistetaan sakan pesu
kaksi kertaa samoissa koeolosuhteissa aina 15 ml:1la tislattua vetti.

Siirretddn sakka kvantitatiivisesti tislatulla vedelld huuhtoen taarattuun
platinamaljaan ja haihdutetaan kuivaksi 100 °C:ssa vesihauteessa.
Kuivattu sakka hehkutetaan nopeasti liekilld useita kertoja, kunnes
saadaan valkea jdannds. Annetaan jadhtyéd eksikkaattorissa ja punnitaan.

Saadun bariumsulfaatin massa milligrammoina on m.

Erityinen suoritus: rikitetyt rypdlemehut ja viinit, joiden rikkidioksidipi-
toisuus on korkea

Aluksi poistetaan rikkidioksidi.

Mitataan 500 ml:n erlenmeyerkolviin, joka on varustettu tiputussuppi-
lolla ja paastoputkella, 25 ml vettd ja 1 ml puhdasta kloorivetyhappoa
(p,, = 1,15-1,18 g/ml). Kiehautetaan tim liuos ilman poistamiseksi ja
lisdtaan 100 ml viinid tiputussuppilon kautta koko ajan kichuttaen.
Annetaan kiehua, kunnes kolvin siséltimé nestetilavuus on vahentynyt
75 ml:aan ja siirretdan kvantitatiivisesti jadhdyttamisen jélkeen 100 ml:
n mittapulloon. Taytetdan merkkiin vedelld. Méadritetdan sulfaattipitoi-
suus 40 ml:n naytteestd 2.2.1 kohdan mukaisesti.

Tulosten ilmoittaminen
Laskutoimitukset

Sulfaattipitoisuus, ilmoitettuna milligrammoina kaliumsulfaattia, K,SO,,
litrassa, on: 18,67 X m

Rypélemehun tai viinin sulfaattipitoisuus ilmoitetaan kokonaislukuna
milligrammoina kaliumsulfaattia litrassa.
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232

233

VM8

Toistettavuus
1 000 mg/l asti: r = 27 mg/l
noin 1 500 mg/l: r = 41 mg/l
Uusittavuus

1 000 mg/l asti: R = 51 mg/l

noin 1 500 mg/l: R = 81 mg/l.
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13. KOKONAISHAPPOPITOISUUS

MAARITELMA

Kokonaishappopitoisuudella tarkoitetaan titrattavien happojen yhteis-
madraa, kun pH sdddetddn arvoon 7 eméksiselld titrausliuoksella.

Hiilidioksidi ei kuulu kokonaishappopitoisuuteen.

PERIAATE

Potentiometrinen titraus tai titraus indikaattori bromtymolisininen ja
vertaaminen péatepisteen varimalliin.

REAGENSSIT

Standardilivos pH 7,0:

Monokaliumfosfaatti KH,PO,: 107,3 g

1 M natriumhydroksidiliuos (NaOH): 500 ml
Taytetddan vedelld 1 000 ml:ksi.

Voidaan kayttdd myos kaupallisesti saatavissa olevia vertailupuskuri-
liuoksia.

0,1 M natriumhydroksidiliuos (NaOH).

4 g/ml bromtymolisininen indikaattoriliuos.

Bromtymolisininen (C, H,Br,O0,S) ................... 4g

277728

Neutraali etanoli 96 til-% ............................ 200 ml

Liuotetaan ja lisdtdan:

Vesi, CO,-vapaa ...........cooooiiiiiiiiiiiai... 200 ml

1 M natriumhydroksidiliuosta, kunnes viri muuttuu

sinivihredksi (pH 7) ..o 7,5 ml
taytetddn vedelld ............... . i, 1 000 ml:ksi
VALINEISTO

Vesivakuumipumppu.

500 ml:n vakuumipullo.

Potentiometri, jonka asteikko on jaettu pH-yksik6ihin ja elektrodeja.
Lasielektrodia on sdilytettdva tislatussa vedessd. Kalomeli/kylldstetty
kaliumkloridi-elektrodia on siilytettdvda kyllastetyssd kaliumkloridi-
liuoksessa.  Useimmiten kéytetddn yhdistettyd elektrodia, jota
sdilytetdan tislatussa vedessa.

Vetoisuudeltaan 50 ml olevia mittalaseja (viinit) ja vetoisuudeltaan
100 ml olevia mittalaseja (puhdistetut tiivistetyt rypalemehut).

SUORITUS

Niytteen valmistaminen
Viinit

Poistetaan hiilidioksidi. Mitataan noin 50 ml viinid vakuumipulloon,
ravistellaan ja samanaikaisesti poistetaan ilma kdyttden vesivakuumi-
pumppua. Ravistelun on kestettava 1-2 minuuttia.

Puhdistetut tiivistetyt rypdlemehut

Mitataan tarkalleen 200 g puhdistettua tiivistettyd rypalemehua 500 ml:
n mittapulloon. Taytetddn merkkiin vedelld. Homogenoidaan.

Potentiometrinen titraus
pH-mittarin kalibrointi

Valmistajan ohjeita noudattaen kalibroidaan pH-mittari 20 °C:ssa
puskuriliuoksella, jonka pH-arvo 20 °C:ssa on 7.



1990R2676 — FI — 13.08.2005 — 011.001 — 92

522

53
5.3.1

532

6.1
6.1.1

6.2

6.3

Mittausmenetelmd

Mitataan mittalasiin (4.4) 5.1 kohdan mukaisesti valmistettua néytettd
10 ml, kun kyseessd on viini, ja 50 ml, kun kyseessd on puhdistettu
tiivistetty rypalemehu. Lisdtdan noin 10 ml tislattua vettd ja byretilld
0,1 M natriumhydroksidiliuosta (3.2), kunnes pH-arvo 20 °C:ssa on 7.
Emaksisen nesteen lisddminen on tehtdva hitaasti ja liuosta on sekoitet-
tava koko ajan. Lisatyn 0,1 M NaOH:n millilitram&érd on n.

Indikaattorititraus (bromtymolisininen)

Esikoe: virimallin méarittiminen

Mitataan mittalasiin (4.4) 25 ml keitettya tislattua vettd, 1 ml bromty-
molisinisen livosta (3.3) ja 10 ml viinid tai 50 ml puhdistettua
tiivistettyd rypédlemehua, joka on valmistettu 5.1 kohdan mukaisesti.
Lisatdan 0,1 M natriumhydroksidiliuosta (3.2), kunnes véri muuttuu
sinivihredksi. Lisdtddn 5 ml puskurilivosta (3.1), jonka pH-arvo on 7.

Mddritys

Mitataan mittalasiin (4.4) 30 ml keitettyd tislattua vettd, 1 ml bromty-
molisinisen livosta (3.3) ja 10 ml viinid tai 50 ml puhdistettua
tiivistettyd rypédlemehua, joka on valmistettu 5.1 kohdan mukaisesti.
Lisatdan 0,1 M natriumhydroksidiliuosta (3.2), kunnes vérinmuutos on
samanlainen kuin esikokeessa (5.3.1) saatu viri. Lisityn 0,1 M
natriumhydroksidin millilitraméaérd on n.

TULOSTEN ILMOITTAMINEN

Laskentamenetelmi

Viinit

Kokonaishappopitoisuus ilmoitettuna milliekvivalentteina litrassa on:
A=10n

Tulos annetaan yhdelld desimaalilla.

Kokonaishappopitoisuus ilmoitettuna grammoina viinihappoa litrassa
on:

A'=0,075 x A
Tulos annetaan yhdelld desimaalilla.
Puhdistetut tiivistetyt rypdlemehut

— Kokonaishappopitoisuus ilmoitettuna milliekvivalentteina kilogram-
massa puhdistettua tiivistettyd rypdlemehua: a =5 x n

— Kokonaishappopitoisuus ilmoitettuna milliekvivalentteina kilogram-
massa kokonaissokereita:

Ao 500 X n
P
P = kokonaissokerien pitoisuus %:eina (m/m).

Se ilmoitetaan yhdelld desimaalilla.

Titrauksen toistettavuus (r) indikaattorilla

0,9 mek/I
r = 0,07 g viinihappoa/l

T

valko-, rosee- ja punaviineille.

Titrauksen (5.3) uusittavuus (R) indikaattorilla
Valko- ja roseeviineille:

R = 3,6 mek/l

R = 0,3 g viinihappoa/l.

Punaviineille:

R = 5,1 mek/l

R = 0,4 g viinihappoa/l.
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14 HAIHTUVAT HAPOT

MAARITELMA

Haihtuvat hapot muodostuvat etikkahappoihin kuuluvista hapoista, joita
on viinissd sekd vapaina happoina ettd suoloina.

MENETELMA

Erotetaan haihtuvat hapot viinistd vesihOyrytislauksella ja titrataan
tisleestd.

Viinistd poistetaan aluksi hiilidioksidi.

Naisséd koeolosuhteissa tislattava vapaa rikkidioksidi ja sitoutunut rikki-
dioksidi on vihennettdva tisleen happopitoisuudesta.

Mahdollisesti viiniin lisdtyn sorbiinihapon pitoisuus on myds vahennet-
tava.

Huomautus:

Joissain maissa viinit stabiloidaan ennen médritystd salisyylihapolla,
jota 1oytyy tisleestd. Se on médritettdvé ja vdhennettdva happopitoisuu-
desta. Madritysmenetelmé selostetaan tdmén luvun 7 kohdassa.
REAGENSSIT

Kiteinen viinihappo (C,HO,).

0,1 M natriumhydroksidiliuos (NaOH).

1 % fenoliftaleiiniliuos 96 til-% neutraalissa alkoholissa.

Kloorivetyhappo ( p ,, = 1,18-1,19 g/ml) laimennettu suhteessa 1/4 (v/
V).

0,005 M jodiliuos (I,).
Kiteinen kaliumjodidi (KI).
5 g/l tarkkelysliuos:

Sekoitetaan 5 g tirkkelystd noin 500 ml:aan vettd. Kuumennetaan
kiehuvaksi koko ajan sekoittaen ja annetaan kichua noin 10 minuuttia;
lisdtddn 200 g natriumkloridia. Taytetddn 1 litraksi jadhtymisen jélkeen.

Kyllastetty natriumboraattiliuvos (Na,B,O
20 °C:ssa.

., 10H,0), eli noin 55 g/l
VALINEISTO
Vesihoyrytislauslaitteisto, johon kuuluu:
1) vesihdyrykehitin: vesihdyryn on oltava hiilidioksidivapaata,
2) tislauskolvi, jossa on putki vesihdyryn johtamiseksi,
3) tislauskolonni,
4) jadhdytin.
Tédmén laitteen on ldpdistdva seuraavat kolme koetta:

a) Mitataan tislauskolviin 20 ml keitettyd vettd; kerdtddn 250 ml
tislettd ja lisdtddan 0,1 ml 0,1 M natriumhydroksidiliuosta (3.2)
ja 2 tippaa fenoliftaleiiniliuosta (3.3); vaaleanpunaisen vérin on
pysyttdvd muuttumattomana véhintddn 10 sekunnin ajan (hiili-
dioksidista vapaa vesihoyry).

b

=

Mitataan tislauskolviin 20 ml 0,1 M etikkahappoliuosta.
Kerdtdan 250 ml tislettd. Titrataan 0,1 M natriumhydroksidi-
liuoksella (3.2). Kaytetyn tilavuuden on oltava vihintadn
19,9 ml. (Tislattu etikkahappo > 99,5 %).

C

~

Mitataan tislauskolviin 20 ml 1 M maitohappoliuosta. Kerétian
250 ml tislettd ja titrataan happo 0,1 M natriumhydroksidiliuok-
sella (3.2).

Kulutettu tilavuus saa olla enintddn 1,0 ml (tislattu maitohappo
< 0,5 %).

Mikéd tahansa laite tai menetelmd, joka ldpdisee ndméa kokeet,
katsotaan viralliseksi kansainvaliseksi laitteeksi tai menetelméksi.
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Vesivakuumipumppu.

Vakuumipullo.

SUORITUS
Niytteen valmistaminen hiilidioksidin poistaminen.

Mitataan noin 50 ml viinid vakuumipulloon; koko ajan ravistellen
imetddn ilma pullosta vesivakuumipumpulla. Ravistelun on kestettiva
1-2 minuuttia.

Vesihoyrytislaus

Mitataan tislauskolviin 20 ml viinid, josta hiilidioksidi on poistettu 5.1
kohdan mukaisesti. Lisdtddn noin 0,5 g viinihappoa (3.1). Kerétddn
véhintddn 250 ml tislettd.

Titraus

Titrataan 0,1 M natriumhydroksidiliuoksella (3.2) kayttden indikaat-
torina kahta tippaa fenoliftaleiinilivosta (3.3), kiytetty tilavuus on n ml.

Lisatdan 4 tippaa suhteessa 1/4 laimennettua kloorivetyhappoa (3.4),
2 ml tirkkelyslivosta (3.7) ja muutamia kaliumjodikiteitd (3.6).
Titrataan vapaa rikkidioksidi 0,005 M jodiliuoksella (3.5). Kaytetty
tilavuus on n' ml.

Lisatdaan kylldstettyd natriumboraattiliuvosta (3.8), kunnes vaaleanpu-
nainen véri ilmestyy uudelleen. Titrataan sitoutunut rikkidioksidi
0,005 M jodiliuoksella (3.5). Kéytetty tilavuus on n” ml.

TULOSTEN ILMOITTAMINEN

Laskentamenetelmi

Haihtuvat hapot ilmoitettuna milliekvivalentteina litrassa yhdelld desi-
maalilla ovat:

A=5®m-0,1n"—005n"

Haihtuvat hapot ilmoitettuna grammoina etikkahappoa litrassa kahdella
desimaalilla ovat:

0,300 (n — 0,1 n' — 0,05 n”)

Toistettavuus (r)

r = 0,7 mek/l
0,04 etikkahappoa g/1.

T

Uusittavuus (R)

R = 1,3 mek/l
R = 0,08 etikkahappoa g/I.

Viini, johon on lisiitty sorbiinihappoa

Koska 250 ml:n tisleeseen saadaan vesihoyrytislauksella 96 % sorbiini-
haposta, se on vidhennettivd haihtuvista hapoista. Tiedetddn, ettd
100 mg sorbiinihappoa vastaa 0,89 milliekvivalenttia, tai 0,053 g etik-
kahappoa, ja tunnetaan sorbiinihappopitoisuus, joka on madritetty
muilla menetelmilla.

SALISYYLIHAPON MAARITTAMINEN HAIHTUVIA HAPPOJA
SISALTAVASTA TISLEESTA

Periaate

Haihtuvien happojen maédrittdmisen ja rikkidioksidin suhteen tehdyn
korjauksen jdlkeen, salisyylihappo osoitetaan happamaksi tehdystd
liuoksesta rauta(Ill)suolalla, joka antaa violetin vérin.

Haihtuvia happoja siséltdvadan tisleeseen tislautuva salisyylihappo
médritetddn toisesta tisleestd, jonka tilavuus on sama kuin tisleen, josta
haihtuvat hapot on maéaritetty. Salisyylihappo médritetdan tésté tisleesta
kolorimetriselld vertailumenetelmélld. Se on véhennettdvd haihtuvat
hapot siséltivin tisleen happopitoisuudesta.
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Reagenssit
Kloorivetyhappo (HCI) ( p ,, = 1,18-1,19 g/ml).
» SH,0).

10 % (m/v) rauta(IllH)ammoniumsulfaattilivos [Fe (SO,),.(NH,),SO,
x 24H,0]

0,1 M natriumtiosulfaatti (Na,S,O

0,01 M natriumsalisylaattilivos. Liuos siséltdd 1,60 g/l natriumsalisy-
laattia (NaC, H,O,).

Suoritus
Salisyylihapon tunnistaminen haihtuvia happoja sisdltivdstd tisleestd

Vilittomasti  haihtuvien happojen maédrittimisen ja vapaan ja
sitoutuneen rikkidioksidin suhteen tehdyn korjauksen jéilkeen lisdtdan
pulloon 0,5 ml kloorivetyhappoa (7.2.1), 3 ml 0,1 M natriumtiosulfaat-
tilivosta (7.2.2) ja 1 ml rauta(Ill)ammoniumsulfaattilivosta (7.2.3).

Jos salisyylihappoa esiintyy, ilmaantuu violetti vari.
Salisyylihapon mddrittiminen

Tehdédén mainittuun kerdyspulloon merkki tisleen tilavuuden kohdalle.
Tyhjennetddn ja huuhdotaan pullo.

Otetaan viinistd uusi 20 ml:n néyte, joka tislataan vesihoyrytislauksella
ja kerdtddn tislettd kerdyspullossa olevaan merkkiin asti. Lisdtddn
0,3 ml puhdasta kloorivetyhappoa (7.2.1) ja 1 ml rauta(Ill)ammonium-
sulfaattilivosta  (7.2.3). Pullon sisélto virjdytyy violetiksi, jos
salisyylihappoa esiintyy.

Kaadetaan samanlaiseen pulloon tislattua vettd edellisessd pullossa
olevan tisleen tasolle. Lisdtddn 0,3 ml puhdasta kloorivetyhappoa
(7.2.1) ja 1 ml rauta(Ill)Jammoniumsulfaattilivosta (7.2.3). Lisdtddn
byretilld 0,01 M natriumsalisylaattiliuosta (7.2.4), kunnes saadaan
saman intensiteetin omaava violetti vari kuin viinitisleen sisdltimasséa
pullossa.

Kaytetty millilitramééra on n' ”.

Haihtuvien happojen pitoisuuden korjaaminen

[IEX]

Vihennetdén tilavuus 0,1 x n' ” 0,1 M natriumhydroksidiliuoksen n ml
tilavuudesta, joka kului, kun haihtuvat hapot titrattiin tisleesta.
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15. KIINTEAT HAPOT

PERIAATE

Kiintedt hapot maaritetddn kokonaishappojen pitoisuuden ja haihtuvien
happojen pitoisuuden erotuksesta.

TULOSTEN ILMOITTAMINEN

Kiintedt hapot ilmoitetaan:

— milliekvivalentteina litrassa,

— grammoina viinihappoa litrassa.
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16. VIINIHAPPO
PERIAATE

Vertailumenetelma

Viinihappo saostetaan kalsiumtartraattina ja méadritetdan gravimetrisesti.
Tatd médritystd voidaan tidydentdd volumetriselld vertailumenetelmalla.
Saostamisolosuhteet: pH, kéytetty kokonaistilavuus, saostamisioneiden
konsentraatio ovat sellaisia, ettd raseemisen kalsiumtartraatin
saostuminen on tdydellinen, kun taas kalsiumD(-)tartraatti pysyy
liuoksessa.

Kun viiniin on lisdtty mesoviinihappoa, joka aiheuttaa kalsiumtartraatin
epatdydellisen saostumisen, se on hydrolysoitava ennen maéritysta.
Tavanomainen menetelma

Anioninvaihtokolonnissa erotettu viinthappo maééritetddn eluaatista
kolorimetrisesti mittaamalla vanadiinihapolla saatu punainen viri.
Tédmd eluaatti sisdltdid myo6s maito- ja omenahappoja, jotka eivit
héiritse madritysta.

VERTAILUMENETELMA

Gravimetrinen menetelméa
Reagenssit

Kalsiumasetaattiliuos, joka siséltad kalsiumia 10 g/lI:

Kalsiumkarbonaatti: CaCO, ............................. 25 g
Etikkahappo (CH,COOH) (p,, = 1,05 g/ml) ............. 40 ml
Taytetddn vedelld ........... ... .. i 1 lksi

Kiteytetty kalsiumtartraatti: CaC O H,.4H,0O:

itataan 400 ml:n dekantterilasiin 20 ml L(+)viinihappoliuosta (5 g/l),
20 ml ammoniumD(—)tartraattiliuvosta (6,126 g/I) ja 6 ml kalsiumase-
taattiliuosta, joka sisaltdd kalsiumia 10 g/l (2.1.1.1).

Annetaan saostua kahden tunnin ajan. Kootaan sakka huokoisuudeltaan
4 olevaan lasisintteriin ja pestddn se kolmeen kertaan noin 30 ml:lla
tislattua vettd. Kuivataan ldmpdkaapissa 70 °C:n ldmpdtilassa, kunnes
paino pysyy vakiona. Kéyttden mainittuja reagenssimdérid saadaan
noin 340 mg kiteistd raseemista kalsiumtartraattia.

Séilytetddn tulpalla suljetussa pullossa.
Saostuslivos (pH 4,75):

— D(=)viinthappo ... 122 mg
— 25 % (v/v) ammoniumhydroksidiliuos (p,,

=097 gml) oo 0,3 ml
— Kalsiumasetaattiliuos, joka siséltdd 10 g kalsiumia

TIErASSA oottt e s 8,8 ml
Taytetddn vedelld ............. ... i, 1 000 ml:ksi

Liuotetaan D(—)viinihappo ja lisétddn ammoniumhydroksidi; sdadetddn
tilavaus noin 900 ml:ksi; lisdtddn 8,8 ml kalsiumasetaattiliuosta
(2.1.1.1) ja sekoittamisen jélkeen sdddetddn pH etikkahapolla arvoon
4,75. Taytetddn yhdeksi litraksi.

Koska raseemista kalsiumtartraattia liukenee niukasti tdhdn liuokseen,
sithen on lisdttdvd 5 mg raseemista kalsiumtartraattia litrassa, ravistel-
laan 12 tunnin ajan ja suodatetaan.

Suoritus
Viinit, joihin ei ole lisdtty mesoviinihappoa

Mitataan 600 ml:n dekantterilasiin 500 ml saostusliuosta ja 10 ml
viinid. Sekoitetaan ja aloitetaan saostaminen hieromalla lasin pintaa
lasipuikolla. Annetaan saostua 12 tunnin ajan (yon yli).
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Suodatetaan liuos ja sakka puhtaan vakuumipullon péille asetetun
taaratun huokoisuudeltaan 4 olevan lasisintterin lapi. Huuhdotaan saos-
tusastia suodoksella sen varmistamiseksi, ettd koko sakka on saatu
keratyksi.

Kuivataan lampokaapissa 70 °C:n lampdtilassa, kunnes paino pysyy
vakiona. Punnitaan: p on kiteytyneen, neljad vesimolekyylid sisiltdvin
kalsiumtartraatin CaC,0H, paino.

Viinit, joihin on lisdtty mesoviinihappoa

Madritettdessd viinejd, joihin on lisdtty mesoviinihappoa tai joihin
epdillddn lisdtyn mesoviinihappoa, tdmd happo hydrolysoidaan
seuraavissa olosuhteissa.

Mitataan 50 ml:n keittopulloon 10 ml viinid ja 0,4 ml puhdasta etikka-
happoa (CH,COOH, p, = 1,05 g/ml). Yhdistetidn pystyjédihdytin
pulloon ja kuumennetaan kiehuvaksi 30 minuutissa. Jadhtymisen

jalkeen siirretddn neste 600 ml:n dekantterilasiin; huuhdotaan pullo 2
kertaa 5 ml:lla vettd ja jatketaan suoritusta edelld kuvatulla tavalla.

Mesoviinihappo lasketaan viinihapoksi.
Tulosten ilmoittaminen

Yksi raseeminen kalsiumtartraattimolekyyli vastaa puolta L(+)
viinihapon molekyylid.

Viinithapon maééré litrassa viinid, ilmoitettuna milliekvivalentteina, on
384,5 p.

Se ilmoitetaan yhdelld desimaalilla.

Viinihapon mééréd litrassa viinid, ilmoitettuna grammoina viinihappoa,
on 28,84 p.

Se ilmoitetaan yhdelld desimaalilla.

Viinihapon méiré litrassa viinid, ilmoitettuna grammoina kaliumvetytar-
traattia, on 36,15 p.

Se ilmoitetaan yhdelld desimaalilla.

Volumetrinen vertailumenetelmé
Reagenssit

Kloorivetyhappo (HCI) (p,, = 1,18-1,19 g/ml) laimennetaan suhteessa
1/5 (v/v).

0,05 M EDTA-liuos:

EDTA (etyleenidiamiinitetractikkahapon dinatriumsuola)
(CHNONa, 2HO) ... 18,61 g

107714

Taytetdan tislatulla vedelld ...................... ... ... 1 000 ml:ksi
40 % (m/v) natriumhydroksidiliuos:

Natriumhydroksidi (NaOH) ......................... ... 40 g
Taytetddn tislatulla vedelld ............................. 100 ml:ksi

Kalkoni-karbonihappo kompleksometrinen indikaattori: 1 % (m/m)

Kalkoni-karbonihappo tai 2-hydroksi-1-(2-hydroksi-4-sulfo-1-

naftyyliatso)-3-naftaleenihappo (C, H,,N,O.S, 3H,0) ......... lg
Vedeton natriumsulfaatti ... 100 g
Suoritus

Punnitsemisen jilkeen raseeminen kalsiumtartraattisakan sisaltdva lasi-
sintteri pannan imupullon paélle ja livotetaan sakka 10 ml:lla
laimennettua kloorivetyhappoa (2.2.1.1). Pestddn lasisintteri 50 ml:lla
tislattua vetti.

Lisatdan 5 ml 40 % natriumhydroksidiliuosta (2.2.1.3) ja noin 30 mg
indikaattoria (2.2.1.4). Titrataan 0,05 M EDTA-liuoksella (2.2.1.2).
Kaytetty millilitramaara on n.
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223 Tulosten ilmoittaminen

Viinihapon médrd litrassa viinid, milliekvivalentteina ilmoitettuna, on
S5n

Se ilmoitetaan yhdelld desimaalilla.

Viinihapon maéré litrassa viinid, ilmoitettuna grammoina viinihappoa,
on 0,375 n.

Se ilmoitetaan yhdelld desimaalilla.

Viinithapon maéra litrassa viinid, ilmoitettuna grammoina kaliumvetytar-
traattia, on 0,470 n.

Se ilmoitetaan yhdelld desimaalilla.

VM8
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17. SITRUUNAHAPPO

PERIAATE

Sitruunahappo  muutetaan  sitraattilyaasilla  (CL)  katalysoidussa
reaktiossa oksaaliasetaatiksi ja asetaatiksi:
. . CL . . .
sitraatti oksaaliasetaatti + asetaatti

e e

S_—_T——
Malaattidehydrogenaasin (MDH) ja laktaattidehydrogenaasin ldsndol-
lessa oksaaliasetaatti ja sen dekarboksylaatiojohdannainen, pyruvaatti,
pelkistyvdt  nikotiiniamidi-adeniini-dinukleotidilla ~ (NADH)  L-
malaatiksi ja L-laktaatiksi:

MDH
Oksaaliasetaatti + NADH + H' L-malaatti + NAD*

e ——

LDH
Pyruvaatti + NADH + H' ~ L-laktaatti + NAD'
—————

Naissd reaktioissa NAD":ksi hapettuneen NADH on verrannollinen
sitraattimdarddn. NADH:n hapettuminen mitataan sen absorbanssin
pienenemisestd 340 nm:n aallonpituudella.

REAGENSSIT
Standardiliuos pH 7,8
(0,51 M glysyyliglysiini; pH = 7,8; Zn*": 0,6 x 10~ *M):

Liuotetaan 7,13 g glysyyliglysiinid noin 70 ml:aan kahdesti tislattua
vetta.

Saddetdadan pH arvoon 7,8 noin 13 ml:lla 5 M natriumhydroksidiliuosta;
lisétddn 10 ml sinkkikloridiliuosta ZnCL, (80 mg/100 ml) ja tdytetdén
kahdesti tislatulla vedelld 100 ml:ksi.

Liuos siilyy véhintddn 4 viikon ajan + 4 °C:ssa.

Pelkistynyt nikotiiniamidi-adeniini-dinukleotidi (NADH) -liuos, noin
6 x 107° M, liuotetaan 30 mg NADH:ta ja 60 mg NaHCO, 6 ml:aan
kahdesti tislattua vetta.

Malaattidehydrogenaasi/laktaattidehydrogenaasi  -liuvos, (MDH/LDH)
(0,5 mg MDH/ml; 2,5 mg LDH/ml): sekoitetaan 0,1 ml MDH:ta
(5 mg MDH/ml), 0,4 ml ammoniumsulfaattilivosta (3,2 M) ja 0,5 ml
LDH:ta (5 mg/ml). Témé livos sdilyy véhintddn yhden vuoden
+ 4 °C:ssa.

Sitraattilyaasi CL (5 mg proteiinia/ml). Liuotetaan 168 mg lyofiili-
saattia 1 ml:aan jddvettd. Liuos sdilyy véhintddn yhden viikon ajan
+ 4 °C:ssa ja vdhintdan neljan viikon ajan jaadytettyna.

On suositeltavaa varmistaa entsyymin aktiivisuus ennen maaritysta.
Polyvinyylipolypyrrolidoni (PVPP)

Huomautus:

Kaikki tdhdn maéritykseen tarvittavat reagenssit ovat kaupallisesti
saatavilla.

VALINEISTO

Spektrofotometri, jolla voidaan tehdd mittauksia 340 nm:ssd, jossa
NADH:n absorptio on korkeimmillaan.

Jos tillaista spektrofotometrid ei ole saatavissa, kéytetddn epdjatkuvan
spektrin omaavaa fotometrid, jolla voidaan mitata 334 tai 365 nm:ssé.
Jos kyseessd ovat absoluuttiset absorbanssimittaukset (ei kéytetd kali-
brointisarjoja, vaan NADH:n ekstinktiokerrointa), laitteen aallonpituus-
ja absorbanssiasteikkojen on oltava tarkistettuja.

Lasikyvettejd, joiden optinen pituus on 1 cm, tai kertakdyttoisid
kyvetteja.

Mikropipettejd, joilla voidaan pipetoida 0,02 - 2 mln suuruisia
tilavuuksia.
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6.1

NAYTTEEN VALMISTAMINEN

Sitraatti madritetdan tavallisesti suoraan viinistd ilman, ettd vériaineet
poistetaan ennen madritystd tai viini laimennetaan, jos sitruunahappopi-
toisuus on alle 400 mg/l. Jos ndin ei ole laimennetaan viini siten, ettd
sen sitraattikonsentraatio on valilld 20-400 mg/l (nédytteen sitraattimaéra
vililla 5-80 pg.

Kun kyseessd on runsaasti fenolisia yhdisteitd sisiltdvd punaviini, on
suositeltavaa kasitelld viini ennen médritystd PVPP:11a:

Suspendoidaan veteen noin 0,2 g PVPP:t4, annetaan seistd 15 minuutin
ajan. Suodatetaan laskostetun suodattimen lapi.

50 mlin erlenmeyerpulloon mitataan 10 ml viinid, lisitdén lastalla
suodattimesta otettua kosteaa PVPP:td. Ravistellaan 2-3 minuuttia.
Suodatetaan.

SUORITUS

Tehdddn 340 nm:n aallonpituudelle kalibroidulla spektrofotometrilld
absorptiomittaukset 1 cm:n kyvettejd kdyttden; absorbanssiasteikko
nollataan ilmaa (ei kyvettid) vastaan. Mitataan 1 cm:n kyvetteihin:

vertailu madritys
Liuos 2.1 1,00 ml 1,00 ml
Liuos 2.2 0,10 ml 0,10 ml
Nayte — 0,20 ml
Kahdesti tislattu vesi 2,00 ml 1,80 ml
Liuos 2.3 0,02 ml 0,02 ml

Sekoitetaan; noin 5 minuutin kuluttua luetaan vertailu- ja maérity-
sliuosten absorbanssit (A ).

Lisétdan:

Liuos 2.4 0,02 ml 0,02 ml
Sekoitetaan; odotetaan reaktion pédttymistd (noin 5 minuuttia) ja
luetaan vertailu- ja médritysliuosten absorbanssit (A,).

Lasketaan vertailu- ja mééritysliuosten absorbanssien erotus (A, — A).

Lasketaan vertailuliuoksen absorbanssien erotuksen ja médritysliuoksen
absorbanssien erotuksen erotus:

AA = AA - AA,
Huomautus:

Entsyymien aktiivisuuden loppuunsaattamiseksi tarvittava aika voi
vaihdella eri erien kohdalla. Edelld annettu arvo on vain ohjeellinen.
On suositeltavaa madrittdd se erikseen jokaisesta eréstd.

TULOSTEN ILMOITTAMINEN

Sitruunahappopitoisuus ilmoitetaan kokonaislukuna milligrammoina
litrassa (mg/1).

Laskentamenetelméa

Konsentraatio milligrammoina litrassa saadaan yleisestd yhtilosta:

V x MP
S XA A
exdxv
V = koeliuoksen tilavuus millilitroina (tdssd 3,14 ml)
v = naytteen tilavuus millilitroina (tdssd 0,2 ml)
MP = mdiritettdvdn aineen molekyylimassa (tdssd vedetdn sitruuna-
happo = 192,1)
d = kyvetin optinen pituus senttimetreind (tdssd 1 cm)
€ = NADH:n absorptiokerroin; 340 nm:ssd, € = 6,3 mmol ' x 1 x

cm.
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6.2

6.3

Saadaan:
C =479 x AA

Jos néytettd valmistettaessa on tehty laimennus, kerrotaan tulos laimen-
nuskertoimella.

Huomautus:
334 nm:ssd: C =488 x AA (¢ =6,2 mmol ' x 1 x cm™!)
365 nm:ssd: C = 887 x AA (¢ =3,4 mmol ' x 1 x cm™ ')

Toistettavuus (r)
Sitruunahappopitoisuus alle 400 mg/l: r = 14 mg/l.
Sitruunahappopitoisuus yli 400 mg/l: r = 28 mg/l.

Uusittavuus (R)
Sitruunahappopitoisuus alle 400 mg/l: R = 39 mg/1.
Sitruunahappopitoisuus yli 400 mg/l: R = 65 mg/l.
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1.1

1.2

18. MAITOHAPPO
PERIAATE

Vertailumenetelma

Maitohapot (L-laktaatti ja D-laktaatti) hapetetaan nikotiiniamidi-
adeniini-dinukleotidilla (NAD) pyruvaatiksi L-laktaattidehydrogenaasin
(L-LDH) ja D-laktaattidehydrogenaasin (D-LDH) katalysoimassa
reaktiossa.

Reaktion tasapaino on laktaatin puolella. Pyruvaatin poistaminen reak-
tioseoksesta siirtdd reaktion tasapainon pyruvaatin muodostumisen
suuntaan.

L-glutamaatti muuttaa pyruvaatin L-alaniiniksi glutamaatti-pyruvaatti-
transaminaasin (GPT) katalysoimassa reaktiossa:

L-LDH
—

1) L-laktaatti + NAD" pyruvaatti + NADH + H*

——————

) D-LDH .
2) D-laktaatti + NAD* pyruvaatti + NADH + H*

GPT
3) Pyruvaatti + L-glutamaatti L-alaniini + o-ketoglutar-
. ————
aatti —

NADH:n muodostuminen, joka mitataan absorbanssin kasvuna aallon-
pituudella 340 nm, on verrannollinen laktaattiméaraén.

Huomautus:
L-maitohappo voidaan médrittaéd erikseen reaktioilla 1 ja 3.

D-maitohappo voidaan maéérittdd erikseen reaktioilla 2 ja 3.

Tavanomainen menetelmi
Anioninvaihtokolonnilla erotettu maitohappo hapetetaan asetaldehydiksi

ja médritetddn kolorimetrisesti antamalla aldehydin ensin reagoida
natriumnitroprussidin ja piperidiinin kanssa.

VERTAILUMENETELMA

Reagenssit

Standardilivos pH 10 (glysyyliglysiini 0,6 mol/l; L-glutamaatti 0,1 mol/
D).

Liuotetaan 4,75 g glysyyliglysiinid ja 0,88 g L-glutaamihappoa noin
50 ml:aan kahdesti tislattua vettd; sdadetdan pH arvoon 10 muutamalla
millilitralla 10 M natriumhydroksidilivosta ja tdytetddn 60 ml:ksi
kahdesti tislatulla vedelld.

Liuos sdilyy véhintdan 12 viikkoa + 4 °C:ssa.
Nikotiiniamidi-adeniini-dinukleotidi (NAD) -liuos, noin 40 x 10~ ° M;
liuotetaan 900 mg NAD:td 30 ml:aan kahdesti tislattua vettd. Liuos

sdilyy véhintdan 4 viikkoa + 4 °C:ssa.

Glutamaatti-pyruvaatti-transaminaasi (GPT) -liuos, 20 mg/ml. Liuos
sdilyy véhintdan yhden vuoden + 4 °C:ssa.

L-laktaattidehydrogenaasi (L-LDH) -liuvos, 5 mg/ml. Liuos siilyy
véhintddn yhden vuoden + 4 °C:ssa.

D-laktaattidehydrogenaasi (D-LDH) -liuos, 5 mg/l. Liuos sdilyy
vahintddn yhden vuoden + 4 °C:ssa.

On suositeltavaa varmistaa entsyymin aktiivisuus ennen maaritysta.
Huomautus:

Kaikki maaritykseen tarvittavat reagenssit ovat kaupallisesti saatavilla.
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Viilineisto

Spektrofotometri, jolla voidaan tehdd mittauksia 340 nm:ssd, jossa
NADH:n absorptio on korkeimmillaan.

Jos téllaista spektrofotometrid ei ole saatavissa, kdytetddn epdjatkuvan
spektrin omaavaa fotometrid, jolla voidaan tehdd mittauksia 334 tai
365 nm:ssa.

Jos kyseessd ovat absoluuttiset absorbanssimittaukset (ei kdytetd kali-
brointisarjoja, vaan NADH:n ekstinktiokerrointa), laitteen aallonpituus-
ja absorbanssiasteikkojen on oltava tarkistettuja.

Lasikyvettejd, joiden optinen pituus on 1 cm, tai kertakdyttoisid
kyvetteja.

Mikropipettejd, joilla voidaan pipetoida 0,02-2 ml:n suuruisia néytteitd.

Niytteen valmistaminen

Reaktioseosten kanssa kosketuksiin joutuvia lasitavaroiden osia ei saa
koskea sormin, silld kosketuksesta voi siirtyd reaktioseokseen tuloksen
véiristivad L-maitohappoa.

Laktaatin maérittdminen tehddin yleensd suoraan viinistd ilman, ettd
vériaineet poistetaan ennen madrittdmistd tai viini laimennetaan, jos
maitohappopitoisuus on alle 100 mg/l. Jos viinin maitohappokonsen-
traatio on valilla:

100 mg/l-1 g/l laimennetaan suhteessa 1/10 kahdesti tislatulla vedelld,
1-2,5 g/l laimennetaan suhteessa 1/25 kahdesti tislatulla vedella,

2,5-5 g/l laimennetaan suhteessa 1/50 kahdesti tislatulla vedelld.

Suoritus
Kokonaismaitohappopitoisuuden mddrittiminen

Standardiliuoksen ldmpétilan on oltava 20-25 °C ennen maédrityksen
aloittamista.

Tehdédan aallonpituudelle 340 nm  kalibroidulla spektrofotometrilla
absorptiomittaukset 1 cm:n kyvetteja kayttden, absorbanssiasteikko
nollataan ilmaa (ei kyvettid) tai vettd vastaan.

Mitataan kyvetteihin, joiden optinen pituus on 1 cm:

vertailu madritys
Liuos 2.1.1 1,00 ml 1,00 ml
Liuos 2.1.2 0,20 ml 0,20 ml
Kahdesti tislattu vesi 1,00 ml 0,80 ml
Liuos 2.1.3 0,02 ml 0,02 ml
Nayte — 0,20 ml

Sekoitetaan lasisekoittajalla tai synteettisestd materiaalista valmistetulla
littedpdiselld puikolla; noin 5 minuutin kuluttua luetaan vertailu- ja
maéritysliuosten absorbanssit (A).

Lisatdan 0,02 ml 2.1.4 -livosta ja 0,05 ml 2.1.5 -liuosta, homogenoi-
daan, odotetaan reaktion padttymistd (noin 30 minuuttia) ja mitataan
vertailu- ja mééritysliuosten absorbanssit (A,).

Lasketaan vertailu- ja méritysliuosten absorbanssien erotus (A,~A.).

Lasketaan vertailuliuoksen absorbanssien erotuksen ja maéritysliuoksen
absorbanssien erotuksen erotus:

AA = AA, — AA,
L-maitohapon ja D-maitohapon mddrittdminen

L-maitohappo ja D-maitohappo voidaan méirittdd erikseen noudattaen
kokonaismaitohapon maéritysmenetelmdd, mutta A :n madrittimisen
jélkeen jatketaan méaaritystd seuraavasti:

Lisatdan 0,02 ml 2.1.4 -liuosta, homogenoidaan, odotetaan reaktion
loppuun kulumista (noin 20 minuuttia) ja mitataan vertailu- ja maérity-
sliuosten absorbanssit (A,).
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Lisatdan 0,05 ml 2.1.5 -liuosta, homogenoidaan, odotetaan reaktion
loppuun kulumista (noin 30 minuuttia) ja mitataan vertailu- ja maérity-
sliuosten absorbanssit (A,).

Lasketaan vertailu- ja madritysliuosten absorbanssien erotus L-
maitohapon (A,~A)) ja D-maitohapon (A,—A)) osalta.

Lasketaan vertailuliuoksen absorbanssien erotuksen ja madritysliuoksen
absorbanssien erotuksen erotus:

AA = AA — AA,
Huomautus:

Entsyymiaktiivisuuden loppuun saattamiseksi tarvittava aika voi
vaihdella eri erien kohdalla. Edelld annettu arvo on vain ohjeellinen.
On suositeltavaa maarittdd se erikseen jokaiselle erédlle. Méaritettdessa
ainoastaan  L-maitohappoa  L-laktaattidehydrogenaasin  lisddmisen
jalkeen inkubointiaika voidaan véhentdd 10 minuuttiin.

Tulosten ilmoittaminen

Maitohappopitoisuus ilmoitetaan grammoina litrassa (g/l) yhdelld desi-
maalilla.

Laskentamenetelmd

Konsentraatio grammoina litrassa lasketaan yleisella yhtalolla:

_ V x MP <AA
T exdxvx1000
V = koeliuoksen tilavuus millilitroina (L-maitohappo V = 2,24 ml,
D-maitohappo ja kokonaismaitohappo V = 2,29)
v = néytteen tilavuus millilitroina (tdssd 0,2 ml)
MP = midritettdvdn aineen molekyylimassa (tdssd DL-maitohappo
=90,08)
d = kyvetin optinen pituus senttimetreind (tdssd 1 cm)

™
I

NADH:n absorptiokerroin 340 nm:ssd, € = 6,3 mmol ' x [ X
— 1

cm
Kokonaismaitohappo ja D-maitohappo
C=0,164 x AA

Jos niytettd valmistettaessa on tehty laimennus, kerrotaan tulos laimen-
nuskertoimella.

Huomautus:

Mittaus 334 nm:ssd: C = 0,167 x AA (¢ = 6,2 mmol ' x 1 x cm™})
Mittaus 365 nm:ssd: C = 0,303 x AA (¢ =3,4 mmol ' x 1 x cm™!)
L-maitohappo

C =10,160 x AA

Jos niytettd valmistettaessa on tehty laimennus, kerrotaan tulos laimen-
nuskertoimella.

Huomautus:

Mittaus 334 nm:ssd: C = 0,163 x AA (¢ =62 mmol ' x 1 x cm™ ')
Mittaus 365 nm:ssd: C = 0,297 x AA (¢ =3,4 mmol ' x 1 x cm™ ')
Toistettavuus (r)

0,02 + 0,07x, g/l

nédytteen maitohappokonsentraatio grammoina litrassa.

T

Xi
Uusittavuus (R)
R = 0,05 + 0,125x, g/l

x, &r mjdlksyrakoncentrationen i provet i g/l.
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19. L-OMENAHAPPO

PERIAATE

Nikotiiniamidi-adeniini-dinukleotidi (NAD) hapettaa L-omenahapon (L-
malaatti) oksaaliasetaatiksi L- malaattidehydrogenaasin (L-MDH) kata-
lysoimassa reaktiossa.

Reaktion tasapaino on malaatin puolella. Oksaaliasetaatin poistaminen
reaktioseoksesta siirtdd reaktion tasapainoa oksaaliasetaatin muodostu-
misen suuntaan. L-glutamaatinldsndollessa oksaaliasetaatti muutetaan
L-aspartaatiksi glutamaatti-oksaaliasetaatti-transaminaasin (GOT) kata-
lysoimassa reaktiossa:

1) L-malaatti + NAD" L-MDH oksaaliasetaatti + NADH + H*
e T
GOT
2) Oksaaliasetaatti + L-glutamaatti L-aspartaatti + a-keto-
glutaraatti —_—

Muodostunut NADH mitataan absorbanssin kasvuna aallonpituudella
340 nm ja se on verrannollinen L-maltaatin méaraan.

REAGENSSIT
Puskuriliuos pH 10
(Glysyyliglysiini 0,6 mol/l, L-glutamaatti 0,1 mol/l).

Liuotetaan 4,75 g glysyyliglysiinid ja 0,88 g L-glutaamihappoa noin
50 ml: aan kahdesti tislattua vettd; sdddetdan pH arvoon 10 noin
4,6 ml:lla 10 M natriumhydroksidiliuosta ja tdytetddn 60 ml:ksi
kahdesti tislatulla vedelld.

Liuos séilyy véhintddn 12 viikkoa + 4 °C:ssa.

Nikotiiniamidi-adeniini-dinukleotidi (NAD) -liuos, noin 40 x 103 M;
liuotetaan 420 mg NAD:td 12 ml:aan kahdesti tislattua vettd. Liuos
sdilyy véhintddan 4 viikkoa + 4 °C:ssa.

Glutamaatti-oksaaliasetaatti-transaminaasi  (GOT) -liuos, 2 mg/ml.
Liuos sdilyy vihintddn yhden vuoden + 4 °C:ssa.

L-malaattidehydrogenaasi (L-MDH) -liuos, 5 mg/ml. Liuos sdilyy
vihintddn yhden vuoden + 4 °C: ssa.

Huomautus:

Kaikki madritykseen tarvittavat reagenssit ovat kaupallisesti saatavilla.

VALINEISTO

Spektrofotometri, jolla voidaan tehdd absorbanssimittaukset aallonpi-
tuudella 340 nm, jossa NADH: n absorptio on korkeimmillaan.

Jos téllaista spektrofotometrié ei ole saatavissa, kdytetddn epdjatkuvan
spektrin omaavaa fotometrid, jolla voidaan tehdd mittauksia 334 tai
365 nm:ssi.

Jos kyseessd ovat absoluuttiset absorbanssimittaukset (ei kéytetd kali-
brointisarjoja, vaan NADH:n ekstink- tiokerrointa), laitteen
aallonpituus- ja absorbanssiasteikkojen on oltava tarkistettuja.

Lasikyvettejd, joiden optinen pituus on 1 cm, tai kertakdyttoisid
kyvetteja.

Mikropipettejd, joilla voidaan pipetoida 0,01 - 2 mln suuruisia
tilavuuksia.

NAYTTEEN VALMISTAMINEN

L-malaatin méérittdminen tehdaian tavallisesti suoraan viinistd ilman,
ettd viriaineet poistetaan ennen médrittdmistd tai viini laimennetaan,
jos L-omenahappopitoisuus on alle 350 mg/l (mitattu 365 nm:ssé). Jos
ndin ei ole, laimennetaan viini kahdesti tislatulla vedella siten, ettd sen
L-malaattikonsentraatio on vélilld 30-350 mg/l (ndytteen L-malaatti-
madrd valilla 3-35 pg).

Jos viinin malaattikonsentraatio on alle 30 mg/l, ndytteen tilavuus
voidaan nostaa 1 ml: aan. Téssd tapauksessa lisdttdvan veden
tilavuutta vahennetdén siten, ettd molemmissa kyveteissd kokonaistila-
vuus on sama.
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6.1

SUORITUS
Tehdédan aallonpituudelle 340 nm kalibroidulla spektrofotometrilla
absorptiomittaukset 1 cm:n kyvettejd kiyttden; absorbanssiasteikko

nollataan ilmaa (ei kyvettid) tai vettd vastaan.

Mitataan kyvetteihin, joiden optinen pituus on 1 cm:

vertailu madritys
Liuos 2.1 1,00 ml 1,00 ml
Liuos 2.2 0,20 ml 0,20 ml
Kahdesti tislattu vesi 1,00 ml 0,90 ml
Liuos 2.3 0,01 ml 0,01 ml
Niyte — 0,10 ml

Sekoitetaan; noin 3 minuutin kuluttua mitataan vertailu- ja maérity-
sliuosten absorbanssi (A).

Liséatdan:

Liuos 2.4 0,01 ml 0,01 ml

Sekoitetaan; odotetaan reaktion padttymistd (noin 5-10 minuuttia) ja
mitataan vertailu- ja mééritysliuosten absorbanssi (A,).

Lasketaan vertailu- ja mééritysliuosten absorbanssien erotus (A, — A)).

Lasketaan vertailuliuoksen absorbanssien erotuksen ja maéritysliuoksen
absorbanssien erotuksen erotus:

AA = AA - AA,
Huomautus:
Entsyymiaktiivisuuden loppuun saattamiseksi tarvittava aika voi

vaihdella eri erien kohdalla. Edelld annettu arvo on vain ohjeellinen.
On suositeltavaa marittdd se erikseen jokaisesta erésti.

TULOSTEN ILMOITTAMINEN

L-omenahappokonsentraatio ilmoitetaan grammoina litrassa (g/l)
yhdelld desimaalilla.

Laskentamenetelma

Konsentraatio grammoina litrassa lasketaan yleiselld yhtalolla:
V x MP

=—————xXAA
exdxvx1000

V = koeliuoksen tilavuus millilitroina (tdssd 2,22 ml)

v = naytteen tilavuus millilitroina (tdssd 0,1 ml)

MP = midritettdvdn aineen molekyylimassa (tdssd L-omenahappo
= 134,09)

d = kyvetin optinen pituus senttimetreind (tdssd 1 cm)

€ = NADH:n absorptiokerroin 340 nm:ssd, € = 6,3 mmol™" x 1 x
cm.

L-malaatille saadaan:
C=0473 x A A g/l

Jos néytettd valmistettaessa on tehty laimennus, kerrotaan tulos laimen-
nuskertoimella.

Huomautus:
Mittaus 334 nm:ssd: C = 0,482 x A A

Mittaus 365 nm:ssa: C = 0,876 x A A
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vB
6.2 Toistettavuus (r)
r = 0,03 +0,034x,
X, = néytteen omenahappopitoisuus grammoina litrassa.

6.3 Uusittavuus (R)
R = 0,05+ 0,071x,

X. = ndytteen omenahappopitoisuus grammoina litrassa.
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20. D-OMENAHAPPO
(Entsymaattinen maaritysmenetelma)

PERIAATE

D-omenahappodehydrogenaasin (D-MDH) ja nikotiiniamidiadeniinidi-
nukleotidin (NAD) lasnéollessa D-omenahappo hapettuu
oksaloasetaatiksi. Oksaloasetaatti muuttuu pyruvaatiksi ja hiilidioksi-
diksi.

D-MDH

D-omenahappo + NAD" ‘g pyruvaatti + CO, + NADH + H*

Muodostuneen NADH:n maééra, joka mitataan absorbanssin lisddntymi-
send aallonpituudella 334, 340 tai 365 nm, on suhteessa D-omenahapon
madrdin.

REAGENSSIT

Reagenssit, joilla voidaan tehdd noin 30 médritystd, ovat saatavina
kaupallisesti testipakkauksina, joissa on:

a) pullo 1, jossa on noin 30 ml Hepes-puskuriliuosta [N-(2-hydroksie-
tyyli)piperatsiini-N'-2-etaanisulfonihappo], pH = 9,0, ja
stabilisaattoreita;

b) pullo 2, jossa on noin 210 mg kylmédkuivattua NAD:t4;

c) pullo 3 (kolme kappaletta), joissa on kylmédkuivattua D-MDH:ta,
noin 8 yksikkoa.

Liuosten valmistus

Pullon 1 siséltd kaytetddn laimentamatta. Liuos saatetaan lampotilaan
20-25 °C ennen kayttoa.

Pullon 2 sisélto liuotetaan 4 ml:aan kahdesti tislattua vetta.

Pullon 3 sisélto liuotetaan 0,6 ml:aan kahdesti tislattua vettd. Liuos
saatetaan lampdtilaan 20-25 °C ennen kayttoa.

Liuosten siilyvyys

Pullon 1 sisdltd siilyy ainakin vuoden ldmpétilassa + 4 °C; liuos 2
sdilyy noin 3 viikkoa + 4 °C:ssa ja 2 kuukautta — 20 °C:ssa; liuos 3
sdilyy 5 péivaa + 4 °C:ssa.

VALINEET

Spektrofotometri, jolla voidaan mitata aallonpituudella 340 nm
(NADH:n absorptiomaksimi). Jos tillaista spektrofotometrid ei ole,
voidaan kéyttdd (suodatin)fotometrid, jolla voidaan mitata aallonpituuk-
silla 334 nm tai 365 nm. Koska mitataan absoluuttisia
absorbanssiarvoja (ei kalibrointikdyrdd, vaan vertailuna kéytetddn
NADH:n ekstinktiokerrointa), laitteen aallonpituus- ja absorbanssias-
teikot on kalibroitava.

Lasi- tai kertakayttokyvettejd, joiden valotie on 1 cm.

Mikropipettejd, joilla voidaan kisitelld tilavuuksia vélilld 0,01-2ml.

NAYTTEEN VALMISTUS

D-omenahappo maéritetddn tavallisesti suoraan viinistd ilman vérin-
poistoa.

Koska D-omenahapon maéridn kyvetissd pitdd olla vélilld 2-50 pg, on
viinindyte laimennettava siten, ettd omenahappokonsentraatio on vélilld
0,02-0,5 g/I tai vililla 0,02-0,3 g/l (laitteistosta riippuen).
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Laimennustaulukko:

D-omenahapon arvioitu maéra
litrassa
Laimennus Laimennusker-
Mittaus aallonpituudella: vedelld roin F
340 tai 334 nm 365 nm
<03g <05¢g — 1
0,3-30 g 0,5-50 g 1+9 10

SUORITUS

Spektrofotometrissd valitaan aallonpituus 340 nm ja absorbanssimit-
taukset tehdddn kyveteissd, joiden valotie on 1 cm. Nolla-absorbanssi
madritetddn ilmaa vastaan (ei kyvettid valotiessd) tai vettd vastaan.

Pipetoidaan kyvettiin, jonka valotie on 1 cm:

Kontrolli Niyte
livosta 1 1,00 ml 1,00 ml
livosta 2 0,10 ml 0,10 ml
tislattua vetta 1,80 ml 1,70 ml
néytelivosta — 0,10 ml

Sekoitetaan. Noin 6 minuutin kuluttua mitataan kontrolli- ja néyte-
liuoksen absorbanssi (A).

Lisétdéan:

Kontrolli Nayte

livosta 3 0,05 ml 0,05 ml

Sekoitetaan. Odotetaan, ettd reaktio loppuu (noin 20 min) ja mitataan
kontrolli- ja niyteliuoksen absorbanssi (A,).

Lasketaan absorbanssien erotukset (A,—A,) seki kontrollille (AA,) ettd
néytteelle (AA)). Vihennetddn kontrollin absorbanssiero néytteen
absorbanssierosta: AA = AA —AA|

Huom.

EntsHuom.yymivaikutuksen kesto voi vaihdella néyte-erien vililla.
Suositeltu aika on vain ohjeellinen. Suositellaan, ettd vaikutusaikaa
madritetddn kullekin néyte-erélle.

D-omenahappo reagoi nopeasti. Jos entsyymid on ylimédrin, se
vaikuttaa myds L-viinihappoon, vaikka reaktionopeus on paljon
pienempi. Tamidn vuoksi esiintyy heikkoa sivureaktioita, jonka
vaikutus voidaan korjata ekstrapoloimalla (ks. lisdys A).

TULOSTEN ILMOITTAMINEN

Konsentraatio milligrammoina litraa kohti lasketaan seuraavalla yleis-
kaavalla:

C=VxPM
exdxvxAA
missé:
V = mittaliuoksen tilavuus millilitroina (tdssd 2,95 ml)
v = naytteen tilavuus millilitroina (tdssa 0,1 ml)
PM = mitattavan aineen molekyylimassa (téssa D-

omenahappo = 134,09)

o
Il

kyvetin valotie senttimetreind (tdssd 1 cm)
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€ = NADH:n absorptiokerroin

aallonpituudella 340 nm = 6,3 (I mmol™” cm™)

aallonpituudella 365 nm 3,4 (1 mmol™ cm™)

6,18 (I mmol™" cm™).

aallonpituudella 334 nm
Jos niytettd on laimennettu, tulos kerrotaan laimennuskertoimella.

D-omenahapon konsentraatio ilmoitetaan milligrammoina litraa kohti
(mg/l) ilman desimaaleja.

7. LUOTETTAVUUS
Laboratorioiden viliset luotettavuuskokeet esitetdén liitteessa B. Labor-
atorioiden valisestd kokeesta saatuja arvoja ei vélttdmattd voi kayttaa,

jos analyyttikonsentraatiot ja matriisit ovat erilaisia kuin lisdyksessd B
kaytetyt.

7.1 Toistettavuus
Absoluuttinen ero kahden yksittdisen tuloksen vililld, jotka sama méaar-
ityksentekijd on saanut samalla laitteistolla samasta naytemateriaalista
hyvin lyhyin aikavilein, ei saa ylittdd toistettavuusarvoa r enemmassé
kuin 5 prosentissa médrityksist.

Tami r-arvo = 11 mg/l

7.2 Uusittavuus
Absoluuttinen ero kahden yksittdisen tuloksen vililld, jotka on saatu
samasta nidytemateriaalista kahdessa eri laboratoriossa, ei saa ylittdd
uusittavuusarvoa R enemmassé kuin 5 prosentissa méarityksista.
Tama R-arvo = 20 mg/l
YM10

8. PIENTEN D-OMENAHAPPOPITOISUUKSIEN (D(+)-
OMENAHAPPO) MAARITYS VIINISSA

8.1 Sovellusala

Kuvattua menetelmaa kaytetddn alle 50 mg/l olevien D-omenahappopi-
toisuuksien entsymaattiseen maérittdimiseen viineista.

8.2 Periaate
Menetelmdn periaate on selostettu kohdassa 1. Kun mittakyvettiin
lisdtddn livosta, jonka pitoisuus on 50 mg D-omenahappoa litraa
kohden, NADH:n muodostuminen on suoraan verrannollista ldsni

olevan D-malaatin méairaén, ja sitd mitataan maérittdmallad absorbanssin
lisddntyminen aallonpituudella 340 nm.

8.3 Reagenssit

0,199 g D-omenahappoa litraa kohden sisiltdvé liuos sekd kohdassa 2
mainitut reagenssit.

8.4 Viilineisto

Kohdassa 3 mainittu vélineisto.

8.5 Niytteen valmistaminen

Kohdan 4 mukaisesti.

8.6 Menetelmi

Menetelmd on kohdassa 5 kuvatun kaltainen, paitsi siltd osin, ettd
mittakyvettiin  lisdtddn livosta, jonka D-omenahappopitoisuus on
50 mg/l (0,025 ml:n lisdys liuosta, jonka D-omenahappopitoisuus on
0,199 g/l; silld korvataan vastaava tilavuus vettd); saaduista mittaustu-
loksista vdahennetddn pitoisuus 50 mg/l.
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VYM10
8.7 Sisdinen validointi
Seuraavassa taulukossa on yhteenveto 50 mg litraa kohden sisdltdvén

liuoksen lisddmisen jalkeen tapahtuvaan D(+)-omenahapon pitoisuuden
madrittimiseen kdytettdvan menetelman sisdisestd validoinnista.

Mittausalue 0—70 mg D-omenahappoa litrassa.
Télld alueella menetelmé on lineaarinen korrelaatioker-
toimen vaihdellessa vililld 0,990—0,994

Kvantitatiivisen maarityksen 24,4 mg/l

alaraja

Havaintoraja 8,3 mg/l

Herkkyys 0,0015 abs/mg/1

Saanto 87,5—115,0 % valkoviineille ja 75—105 % punaviineille

Toistettavuus 12,4 mg/1 valkoviineille (OIV-menetelmén mukaan 12,5 mg/
)
12,6 mg/l punaviineille (OIV-menetelmén mukaan 12,7 mg/
)

Variaatiokerroin 4,2—7,6 % (valko- ja punaviinit)

Laboratorioiden vélinen CV =74 % (s = 4,4 mg/l; keskiarvo = 59,3 mg/l)

hajonta
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Lisdys A

Entsymaattisten sivureaktioiden huomioon ottaminen

Sivureaktiot johtuvat yleensd entsyymin toissijaisista reaktioista, muiden
entsyymien ldsndolosta ndytematriisissa tai yhden tai useamman matriisikompo-
nentin reaktiosta entsyymireaktion jonkin kofaktorin kanssa.

Tavanomaisessa reaktiossa absorbanssi saavuttaa pysyvan arvon tietyn ajan,
yleensd noin 10-20 minuutin kuluttua riippuen spesifisestd entsyymireaktiosta.
Jos esiintyy toissijaisia reaktioita, absorbanssiarvo ei vakiinnu, vaan nousee ajan
funktiona. Tdmin tyyppistéd reaktiota sanotaan sivureaktioksi.

Kun téllainen ongelma esiintyy, on suositeltavaa mitata liuoksen absorbanssi
saannollisin véliajoin (2-5 min) sen jilkeen kun kalibrointiliuos on saavuttanut
lopullisen absorbanssin. Jos absorbanssi nousee sdannollisesti, tehdddn 5-6
mittausta, minké jilkeen suoritetaan graafinen tai laskennallinen ekstrapolaatio,
jonka avulla saadaan liuoksen absorbanssi hetkelld, jolloin entsyymi liséttiin
(TO0). Tille hetkelle ekstrapoloitua absorbanssieroa (A —~A,)) kiytetédéin substraatti-
konsentraation laskemiseen.

Absorbannsi

péé- ja sivureaktiot

]
1
X AA/At = vakio
1
]

péareaktio

sivureaktio _

TO (lopullisen entsyymin liséys)

Kuva 1: Sivureaktio
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Lisdys B
Laboratorioidenvilisen kokeen tulokset

Suoritusvuosi:: 1995

Laboratorioiden lukuméara:: 8

Naytteiden maéra:: S, joihin oli lisitty D-omenahappoa

Niyte A B C D E
Hyviksyttyjen laboratorioiden lukumadéra, kun oli
poistettu ne laboratoriot, jossa oli saatu vidrid tuloksia 7 8 7 8 7
Niiden laboratorioiden lukumaiérd, joissa oli saatu
vadrid tuloksia 1 — 1 — 1
Hyviksyttyjen tulosten lukuméara 35 41 35 41 36
Keskiarvo () (mg/l) 161,7 | 65,9 33,1 106,9 | 111,0
Toistettavuuden keskihajonta (s ) (mg/1) 4,53 4,24 1,93 4,36 4,47
Toistettavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD)) (%) 2,8 6,4 5,8 4,1 4,00
Toistettavuusraja (r) (mg/l) 12,7 11,9 5,4 12,2 12,5
Uusittavuuden keskihajonta (s,) (mg/l) 9,26 7,24 5,89 6,36 6,08
Uusittavuuden suhteellinen keskihajonta (RSD,) (%) 5,7 11 17,8 5,9 5,5
Uusittavuusraja (R) (mg/1) 259 | 203 16,5 17,8 17,0
Niytetyypit:

A: punaviini; B: punaviini; C: valkoviini; D: valkoviini; E: valkoviini.
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21. KOKONAISOMENAHAPPO

TAVANOMAINEN MENETELMA

22

2.3
24

3.1
32
3.3
34
3.5
3.6
3.7
3.8

3.9

4.2

PERIAATE

Anioninvaihtokolonnilla erotettu omenahappo maééritetdan kolorimetri-
sesti eluaatista mittaamalla keltainen véri, joka saadaan 96 %
rikkihapon kromotropahapon avulla. Eluaatin = sisdltimét aineet
héiritsevdt reaktiossa. Némad aineet reagoivat vield, toisin kuin
omenahappo, 86 % rikkihapossa kromotropahapon kanssa. Hiirion
poistamiseksi vihennetddn kromotropahapolla 96 9% rikkihapossa
saadusta absorbanssista kromatokropahapolla 86 % rikkihapossa saatu
absorbanssi.

VALINEISTO

Lasikolonni, jonka pituus on noin 250 mm ja sisdhalkaisija 35 mm ja
joka on varustettu hanalla.

Lasikolonni, jonka pituus on noin 300 mm ja siséhalkaisija 10-11 mm
ja joka on varustettu hanalla.

Vesihaude, 100 °C.

Spektrofotometri, jolla voidaan tehdd absorbanssimittaukset aallonpi-
tuudella 420 nm, ja kyvettejd, joiden optinen pituus on 10 mm.

REAGENSSIT

Vahvasti eméksinen anioninvaihtohartsi (esimerkiksi Merck IIT).
5 % (m/v) natriumhydroksidi.

30 % (m/v) etikkahappo.

0,5 % (m/v) etikkahappo.

10 % (m/v) natriumsulfaattiliuvos (Na,SO,).

95-97 % (m/m) vikeva rikkihappo.

86 % (m/m) rikkihappo.

5 % (m/v) kromotropahappoliuos.

Tuore liuos valmistetaan ennen jokaista méaritystd liuottamalla 500 mg
kromotropahapon natriumsuolaa (C, HNa O, 2H,0) 10 mlaan
tislattua vetté.

DL-omenahappoliuos, 0,5 g/l.

Liuotetaan 250 mg/l omenahappoa (C,H,O,) riittdvédn madrdén 10 %
natriumsulfaattilivosta (3.5) ja taytetddn 500 ml:ksi.

SUORITUS
Ioninvaihtohartsin esikisittely

Asetetaan  tislatulla  vedelld  kostutettu  vanutuppo  kolonnin
(35 x 250 mm) pohjalle hanan yldpuolelle. Kaadetaan anioninvaihto-
hartsi lasikolonniin. Nesteen olisi ulotuttava 50 mm hartsin
ylépuolelle. Huuhdotaan 1 000 ml: lla tislattua vettd. Pestddn kolonni
natriumhydroksidiliuoksella (5 %), annetaan valua 2-3 mm hartsin
yldpuolelle, toistetaan 5 % natriumhydroksidiliuoksella pesu kaksi
kertaa ja annetaan seistd tunnin ajan. Pestddn kolonni 1000 ml:lla
tislattua vettd. Taytetddn kolonni uudelleen 30 % etikkahapolla,
annetaan valua 2-3 mm etdisyydelle hartsin yldpinnasta ja toistetaan
30 % etikkahapolla pesu kaksi kertaa. Annetaan seistd véhintdan 24
tuntia ennen kayttod. Myohempid médrityksid varten ioninvaihtohartsia
sdilytetddn etikkahapossa (30 %).

Ioninvaihtokolonnin valmistaminen

Asetetaan vanutuppo kolonnin (11 x 300 mm) pohjalle hanan
yldpuolelle. Kaadetaan 4.1 kohdassa kuvatulla tavalla valmistettua
ioninvaihtohartsia lasikolonniin 10 cm:n korkeudelle. Avataan hana ja
annetaan etikkahappoliuoksen (30 %) valua 2-3 mm hartsin
ylapuolelle. Pestddn 50 ml: lla etikkahappoa (0,5 %).
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4.5

DL-omenahapon erottaminen

Kaadetaan 4.2 kohdan mukaisesti valmistettuun kolonniin 10 ml viinid
tai rypdlemehua. Annetaan virrata tipoittain (keskiméérdinen virtausno-
peus 1 tippa sekunnissa) ja pysdytetddn virtaus 2-3 mm hartsin
ylépuolelle. Pestdan kolonni 50 ml: lla etikkahappoa (0,5 %) ja tdmén
jalkeen 50 ml:lla tislattua vettd, annetaan virrata samalla nopeudella
kuin edelld ja pysdytetddn virtaus 2-3 mm etdisyydelle hartsin
yldosasta.

Eluoidaan hartsiin absorboituneet hapot 10 % natriumsulfaattiliuoksella
(3.5). Kerdtadn eluaatti 100 ml:n mittapulloon.

Kolonni voidaan regeneroida kéayttden 4.1 kohdassa kuvattua
menetelmaa.

Omenahapon méérittiminen

Otetaan kaksi laajakaulaista lasihiostulpallista 30 ml: n putkea ja
nimetddn ne putkiksi A ja B. Lisdtddn molempiin putkiin 1,0 ml
eluaattia (4.3) ja 1 ml kromotropahappoa (5 %). Lisdtddn putkeen A
10 ml 86 % rikkihappoa (vertailu) ja putkeen B 10 ml 96 %
rikkihappoa (nayte). Suljetaan ja homogenoidaan ravistelemalla
lasitulpan kastumista varoen. Upotetaan putket kiechuvaan vesihautee-
seen tarkalleen 10 minuutiksi. Jadhdytetddn putkia valolta suojattuna
20 °C:ssa tarkalleen 90 minuuttia. Mitataan absorbanssi viipymaétta
vertailundytettd vastaan 420 nm:ssd 10 mm:n kyvetissa.

Kalibrointikdyrin esittiiminen graafisesti

Pipetoidaan neljddn 50 ml:n mittapulloon 5,0; 10,0; 15,0 ja 20 ml
néytettd. Téaytetddin merkkiin natriumsulfaattiliuoksella (10 %).

Namd liuokset vastaavat eluaatteja, jotka saadaan 0,5; 1,0; 1,5 ja 2,0 g/l
omenahappoa sisiltivistd viineista.

Jatketaan 4.4 kohdassa kuvatulla tavalla.

Niiden liuosten absorbanssien graafinen kuvaaja maitohappopitoi-
suuden funktiona on origon kautta kulkeva suora.

Syntyvdn vérin intensiteetti riippuu suuressa madrin  kéytetyn
rikkihapon vakevyydesta. On tarpeen tarkistaa kalibrointi jokaisen
suorasarjan suhteen ainakin yhdelld pisteelld sen tarkastamiseksi, onko
rikkihapon vikevyys muuttunut.

TULOSTEN ILMOITTAMINEN

Arvioimalla mitatusta absorbanssista kalibrointikdyrdn avulla eluaatin
konsentraatio saadaan vastaava omenahappokonsentraatio g/l. Tulos
ilmoitetaan yhdelld desimaalilla.

Toistettavuus:

pitoisuus < 2 g/l.r = 0,1 g/
pitoisuus > 2 g/lir = 0,2 g/l.
Uusittavuus:

R=03 g/l
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22. SORBIINIHAPPO
PERIAATE

Miérittiminen ultraviolettiabsorptiospektrofotometrisesti

Sorbiinihappo (trans. 2,4-heksadieenihappo), joka on erotettu vesihdyr-
ytislauslaitteistolla, madritetddn viinitisleesta
ultraviolettiabsorptiospektrofotometrisesti. Ultravioletin absorptiomit-
tauksessa hairiditd aiheuttavat aineet poistetaan haihduttamalla hieman
emaksiseksi tehty tislendyte kuivaksi kalsiumhydroksidiiiuokselia. Alle
20 mg/l olevat pitoisuudet on varmistettava ohutlevykromatografialla
(herkkyys: 1 mg/l).

Midrittiminen kaasukromatografialla

Etyylieetterissd erotettu sorbiinihappo maéaritetdan kaasukromatogra-
fialla sisdisen standardin kanssa.

Jilkien tunnistaminen ohutlevykromatografialla

Etyylieetterissd erotettu sorbiinihappo erotetaan ohutlevykromatogra-
fialla ja sen konsentraatio arvioidaan semi-kvantitatiivisesti.

MAARITTAMINEN ~ ULTRAVIOLETTIABSORPTIOSPEKTROFO-
TOMETRISESTI

Reagenssit

Kiteinen viinihappo (C,HO,).

Noin 0,02 M kalsiumhydroksidiliuos, Ca (OH),.
Sorbiinihappovertailuliuos, 20 mg/l.

Liuotetaan 20 mg sorbiinihappoa, C,HO,, noin 2 mlaan 0,1 M
natriumhydroksidilivosta. ~ Kaadetaan 1000 mlin mittapulloon,
tdytetddn merkkiin vedelld. Voidaan myds livottaa 26,8 mg kaliumsor-
baattia, C.H KO,, veteen ja tdyttdd 1 000 ml:ksi vedelld.

Viilineisto

Vesihoyrytislauslaite (ks. “Haihtuvat hapot”).

Vesihaude, 100 °C.

Spektrofotometri, jolla voidaan tehdd mittaukset aallonpituudella
256 nm, ja kvartsikyvettejd, joiden optinen pituus on 1 cm.

Suoritus

Tislaus

Mitataan 10 ml viinid vesihdyrytislauslaitteen tislauskolviin, lisdtdan 1-
2 g viinihappoa (2.2.1). Kerétddn 250 ml tisletta.

Kalibrointikdyrd

Valmistetaan vertailuliuoksesta (2.3.1) veteen 4 laimennettua vertailu-
livosta, joiden pitoisuudet ovat 0,5; 1; 2,5 ja 5 mg viinithappoa
litrassa; mitataan spektrofotometrilld niiden absorbanssit tislattua vettd
vastaan 256 nm: ssd. Piirretaan absorbanssin kuvaaja, joka esittdd
muutoksen konsentraatioiden funktiona. Kuvaaja on lineaarinen.

Mdiritys

Mitataan 55 mm halkaisijaltaan olevaan haihdutusmaljaan 5 ml tislettd,
lisatdan 1 ml kalsiumhydroksidfiiuosta (2.1.2). Haihdutetaan kuivaksi
kiehuvassa vesihauteessa.

Liuotetaan jadnndés muutamaan millilitraan tislattua vettd, siirretdén
kvantitatiivisesti 20 ml:n mittapulloonja téytetadn merkkiin huuhteluve-
della. Mitataan  absorbanssi  spektrofotometrilla 256  nm:ssd
vertailuliuostavastaan, joka on saatu laimentamalla 1 ml kalsiumhy-
droksidil iuo sta (2.1.2) 20 ml:lla vetta.
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Merkitadn mitattu absorbanssiarvo kalibrointikdyrélle ja johdetaan siitd
liuoksen sorbiinihappokonsentraatio C.

Huomautus:

Kéytinnossd kuivaksi haihduttaminen voidaan ohittaa. Mitataan
absorbanssi tislattua vettdvastaan suoraan tisleestd, joka on laimennettu
suhteessa 1/4.

Tulosten ilmoittaminen

Laskentamenetelmd

Viinin sorbiinihappokonsentraatio ilmoitettuna milligrammoina litrassa
on:

100 x C
C = spektrofotometrisesti maéritetyn liuoksen sorbiinihappokonsen-
traatio, ilmoitettuna milligrammoina litrassa.

MAARITTAMINEN KAASUKROMATOGRAFIALLA

Reagenssit
Etyylieetteri, (C,H,),0, tislataan juuri ennen kayttoa.

Sisdiinen  standardiliuos: undekaanihappoliuos, C, H,,0,, 95 til-%
etanolissa ja pitoisuus 1 g/l.

Vedelld laimennettu nkkihappo, H, SO, (p= 1,84 g/ml), laimennettu
suhteessa 1/3 (v/v).
Viilineisto

Kaasukromatografi, jossa on liekki-ionisaatiodetektori ja ruostumatto-
masta terdksestd valmistettu kolonni(4 m x 1/8 tuuma), joka on
kasitelty — dimetyylikloorisilaanilla ja  pakattu stationaarifaasilla,
Gaschrom Q80 — 100 mesh, johon sidottu dietyleeniglykolisukkinaatin
(5 %) ja fosforihapon (1 %) seos (DEGS — H,PO,) tai dietyleenigly-
koliadipaatin (7 %) ja fosforihapon (1 %) seos (DEGA — H,PO,).

Dimetyylikloorisilaani (DMDCS) -kasittelyssd johdetaan kolonnin lépi
livosta, jovka siséltdd 2-3 gDMDCS:ia tolueenissa. Pestddn kolonni
vilittdmasti metanolilla; johdetaan kolonnllll typpivirta ja tdmén
jalkeen hekseenivirta ja uudelleen typpivirta. Tamén jilkeen se
tiytetddn.

Suoritusolosuhteet:

Uunin ldmpdatila: 175 °C.

Injektorin ja detektorin lampdtila: 230 °C.
Kantokaasu: typpi (virtausnopeus 20 ml/min).

Vetoisuudeltaan 10 mikrolitraa oleva mikroruisku, jonka asteikko on
jaettu 0,1 mikrolitran vilein.

Huomautus:

My6s muilla kolonneilla voidaan saada aikaan hyvéd erottuminen,
erityisesti kapillaarikolonnilla (esimerkiksi FFAP).

Jéljempana kuvattu suoritus annetaan esimerkkina.

Suoritus
Ndytteen valmistaminen mddritystd varten

Kaadetaan noin 40 ml: n hiostulpalliseen lasiseen koeputkeen 20 ml
viinid, lisdtddn 2 ml sisdistd standardiliuosta (3.1.2) ja 1 ml laimen-
nettua rikkihappoliuosta (3.1.3).

Sekoitetaan liuos kéintelemdlld koeputkea ylosalaisin, lisdtddn putkeen
10 ml etyylieetterid (3.1.1). Uutetaan sorbiinihappo orgaaniseen faasiin
ravistelemalla putkea 5 minuutin ajan. Annetaan erottua.

Vertailulivoksen valmistaminen

Valitaan viini, jonka eetteriuutteen kromatogrammissa ei esiinny yhtéan
sorbiinihapon eluoitumista vastaavaa piikkid; lisdtddn tdhan viiniin
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sorbiinithappoa 100 mg litrassa. Késitelldin 20 ml ndin valmistettua
néytettd 3.3.1 kohdassa kuvatulla tavalla.

Kromatografia

Injektoidaan kromatografiin mikroruiskulla vuorotellen 2 pl 3.3.2
kohdassa kuvatulla tavalla saatua eetterifaasia ja 2 pl 3.3.1 kohdassa
kuvatulla tavalla saatua eetterifaasia.

Tulostetaan vastaavat kromatogrammit: tarkistetaan sorbiinihapon ja
sisdisen standardin retentioaikojen identtisyys. Mitataan molempien
piikkien korkeus tai pinta-ala.

Tulosten ilmoittaminen

Laskentamenetelmd

Madritetyn viinin sorbiinihappokonsentraatio, ilmoitettuna milligram-
moina litrassa, on:

h 1
100 x — x —
H 1
H = sorbiinihapon piikin korkeus vertailuliuoksessa
h = sorbiinihapon piikin korkeus maéritettavissd néytteessa
I = sisdisen standardin piikin korkeus vertailundytteessa

i sisdisen standardin piikin korkeus mééritettdvassd nédytteessd
Huomautus:

Sorbiinihappokonsentraatio voidaan méarittda samalla tavoin vastaavien
piikkien pinta-alojen mittauksista.

SORBIINIHAPPOJALKIEN TUNNISTAMINEN OHUTLEVYKRO-
MATOGRAFIALLA

Reagenssit

Etyylieetteri, (C,H,),0.

Vedelld laimennettu rikkihappo, H,SO, (p = 1,84 glml), laimennettu
suhteessa 1/3 (v/v).

Sorbiinihappovertailuliuos, noin 10 til-% etanoli-vesiseoksessa, 20 mg/
1.

Liikkuva faasi: heksaani - pentaani - etikkahappo (20:20:3)
(CH, — CH,, — CH,COOH, p = 1,05 g/ml).

Vilineisto

Kayttovalmiita ohutlevykromatografialevyja, 20 x 20 cm jotka on paél-
lystetty polyamidigeelilld (paksuus:0,15 mm), johon on lisdtty
fluorenssi-indikaattoria.

Ohutlevykromatografiakammio

Tarkkuudeltaan + 0,1 mikrolitraa oleva mikropipetti tai mikroruisku,
jolla voidaan siirtdd 5 mikrolitransuuruisia tilavuuksia.

Ultraviolettilamppu (254 nm).

Suoritus
Niytteen valmistaminen mddritystd varten

Kaadetaan noin 25 ml: n hiostulpalliseen lasiseen koeputkeen 10 ml
viinid, lisdtddn 1 ml laimennettuarikkihappoliuosta (4.1.2) ja 5 ml etyy-
lieetteria (4.1.1). Sekoitetaan kaédntelemalld koeputkea ylosalaisin.
Annetaan erottua.

Laimennettujen vertailuliuosten valmistaminen

Valmistetaan 4.1.3 kohdan liuoksesta 5 laimennettua vertailuliuosta,
joissa pitoisuudet ovat 2, 4, 6, 8 ja 10 mg sorbiinihappoa litrassa.

Kromatografia

Annostellaan mikroruiskulla tai mikropipetilla 2 cm etdisyydelle levyn
alareunasta ja 2 cm etdisyydelletoisistaan 5 pl eetterifaasia, joka on
saatu 4.3.1 kohdassa kuvatulla tavalla ja 5 pl kaikkia laimennettujaver-
tailuliuoksia (4.3.2).
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Pannaan liikkuvaa faasia (4.1.4) kromatografiakammioon noin 0,5 cm
korkeuteen ja annetaan kammionilman kylldstyd liuotinhoyrysta.
Asetetaan levy kammion. Annetaan levyn kehittyd 12-15 cm: iin(kehit-
tymisaika noin 30 minuuttia). Kuivataan levy kylméssd ilmavirrassa.
Tutkitaan kromatogrammiultraviolettilampun alla 254 nm:ssa.

Sorbiinihappotiplat ilmenevit tumman violetteina levyn fluorenssikel-
taista taustaa vasten.

Tulosten ilmoittaminen

Maédritettdvin ndytteen ja vertailulivosten tdplid vertailemalla voidaan
arvioida semi-kvantitatiivisestisorbiinihappokonsentraatio  valilld = 2-
10 mg litrassa. Suuruudeltaan 1 mg litrassa oleva konsentraatio
voidaan médrittdd 10 plin suuruisesta niyte-erdsta.

10 mg litrassa suuremmat konsentraatiot voidaan maarittad alle 5 pl:n
suuruisesta ndyteliuoserdstd (mitattumikroruiskulla).
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23. L-ASKORBIINIHAPPO

MENETELMIEN PERIAATE

Ehdotetuilla menetelmilld on mahdollista méérittdd viineissa ja rypale-
mehuissa oleva L-askorbiinihappo ja dehydroaskorbiinihappo.

Vertailumenetelmi (fluorometria)

L-askorbiinihappo hapetetaan aktiivihiilelld dehydroaskorbiinihapoksi.
Tama muodostaa fluoresoivan yhdisteen reagoimalla ortofenyleenidia-
miinin (OPDA) kanssa. Vertailukokeella boorihapon kanssa voidaan
madrittdd  hairiofluorenssi  (boorihappo —  dehydroaskorbiinihppo
-kompleksin muodostumisella) ja johtaa siitd fluorometrinen maéritys.

Tavanomainen menetelmi (kolorimetria)

L-askorbiinihappo hapetetaan jodilla dehydroaskorbiinihapoksi. Tama
saostuu 2,4-dinitrofenyylihydrat siinilla ja tuottaa bis(2,4-dinitrofenyyli-
hydratsoni):n. Ohutlevykromatogratialla erottamisen ja
etikkahappoiseen liuokseen livottamisen jilkeen y tdméd viriltddn
punainen yhdiste médritetddn spektrofo tometrilld 500 nm:ssé.

VERTAILUMENETELMA (FLUOROMETRINEN MENETELMA)

Reagenssit

Ortofenyleenidiamiini- dihydrokloridi -livos (CH, CLN), 0,02 g/
100 ml, valmistetaan juuri ennen kayttod.

Natriumasetaatti trihydraatti (CH,COONa-3H,0), 500 g/l
Boorihapon ja natriumasetaatin liuos.

Livotetaan 3 g boorihappoa (H,BO,) 100 ml: aan natriumasetaatti-
livosta (2.1.2). Tama livos on valmistettava juuri ennen kayttoa.

Jédetikkalivos CH,COOH, (p = 1,05 g/ml) laimennettu 56 %: ksi (v/v),
pH noin 1,2.

L-askorbiinihappo-vertailuliuos, 1 g/l:

Livotetaan juuri ennen kéyttod 50 mg L-askorbiinihappoliuosta
(CHO,), joka on aiemmin kuivattu eksikkaattorissa valolta

suojattuna, 50 ml:aan etikkahappoliuosta (2.1.4).
Erittdin puhdas analyysilaatua oleva aktiivihiili (")

Mitataan 2 l:in erlenmeyerpulloon 100 g aktiivihiiltd, lisdtdan 500 ml
10 % (v/v) kloorivetyhappoliuosta (Hcl), (p,, = 1,19 g/ml). Kuumenne-
taan kiehuvaksi, suodatetaan huokoisuudeltaan 3 olevaa lasisintteria
kayttden. Kerdtddn tilld tavoin késitelty hiili 2 1: n pulloon, lisdtadn
1 1 vettd, ravistellaan ja suodatetaan huokoisuudeltaan 3 olevaa lasisint-
terid kéyttden. Toistetaan tdmé suoritus kaksi kertaa. Asetetaan jaannds
115 + 5 °C:n uuniin 12 tunnin ajaksi (esimerkiksi yhdeksi yoksi).

Viilineisto

Fluorometri. Kéytetddn spektrofluorometrid, jossa lamppu antaa
jatkuvan spektrin, kun sitd kdytetdsn sen pienimmailld teholla. Kokeen
optimaaliset herdte- ja emissioaallonpituudet médritetddn ennen
suoritusta ja ne riippuvat kéytetystd laitteesta. Ohjeellinen herdteaallon-
pituus on noin 350 nm ja ohjeellinen emissioaallonpituus noin 430 nm.
Kyvettejd, joiden optinen pituus on 1 cm.

Huokoisuudeltaan 3 oleva lasisintteri.

Koeputkia (halkaisija noin 10 mm).

Sekoitin koeputkille.

(") Yksi kauppanimike on “norite”.
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Suoritus
Viini- ja rypdlemehundytteen valmistaminen

Otetaan tilavuus viinid tai rypdlemehua ja laimennetaan se mittapul-
lossa 100 ml: ksi 56 % etikkahappoliuoksella (2.1.4) siten, ettd
saadaan livos, jonka L-askorbiinihappokonsentraatio on vililli 0-
60 mg/litra. Homogenoidaan mittapullon siséltd ravistelemalla.
Lisatdan 2 g aktiivihiiltd (2.1.6) ja annetaan seistd 15 minuutin ajan
ajoittain ravistellen. Suodatetaan tavallisen suodatinpaperin lépi
hylaten suodoksen ensimmaiset millilitrat.

Mitataan kahteen 100 ml:n mittapulloon 5 ml suodosta ja ensimméiseen
mittapulloon 5 ml boorihapon ja natriumasetaatin livosta (2.1.3)
(vertailu) ja toiseen mittapulloon 5 ml natriumasetaattilivosta (2.1.2)
(ndyte). Annetaan seistd 15 minuuttia ajoittain ravistellen, taytetdan
100 ml:ksi tislatulla vedelld.

Otetaan 2 ml kummankin mittapullon siséllostd, lisdtdan 5 ml ortofeny-
leenidiamiinilivosta  (2.1.1), ravistellaan; annetaan reagoida 30
minuuttia kunnes liuos tummenee, tdmén jélkeen tehddén mittaus spek-
trofluorometrilla.

Kalibrointikdyrd

Mitataan kolmeen 100 ml:n mittapulloon 2, 4 ja 6 ml L-askorbiini-
happo-vertailulivosta (2.1.5), taytetddn 100 ml:ksi
etikkahappoliuoksella ~ (2.1.4),  homogenoidaan  ravistelemalla.
Valmistetut vertailuliuokset sisaltdvit 2-4-6 mg/100 ml.

Lisdtddn 2 g aktiivihiiltd (2.1.6) jokaiseen mittapulloon ja annetaan
seistd 15 minuuttia ajoittain ravistellen. Suodatetaan tavallisen suodatin-
paperin ldpi hyldten suodoksen ensimmadiset millilitrat. Mitataan
jokaista kerdttya suodosta 5 ml kolmeen 100 ml:n mittapulloon
(ensimmdinen sarja), toistetaan suoritus toisen kolmen mittapuilosaijan
saamiseksi. Lisdtddn jokaiseen ensimmiisen sarjan mittapulloon
(vastaavat vertailundytettd) 5 ml boorihapon ja natriumasetaatin liuosta
(2.1.3) ja jokaiseen toisen sarjan mittapulloon 5 ml natriumasetaatti-
livosta (2.1.2).

Annetaan seistd 15 minuuttia ajoittain ravistellen, taytetdan 100 ml: ksi
tislatulla vedelld. Otetaan 2 ml jokaisesta mittapullosta, lisdtddn 5 ml
ortofenyleenidiamiinilivosta (2.1.1), ravistellaan, annetaan reagoida 30
minuuttia kunnes liuos tummenee, tdmén jilkeen tehdddn mittaus spek-
trofluorometrilla.

Fluorometrinen madritys

Sdddetddn  jokaiselle kalibrointiliuokselle ja  madritysliuokselle
nollakohta mittausasteikolla kayttden vastaavia vertailukoendytteita.
Tédman jélkeen mitataan fluorenssin intensiteetti jokaiselle kalibrointi-
sarjan liuokselle ja madritysliuokselle.

Piirretdan kalibrointikdyrd: sen on oltava lineaarinen ja kuljettava
origon kautta. Etsitddn taltd kuvaajalta maédritystd vastaava arvoj
ajohdetaan maédritettdvan liuoksen L-askorbiinihapon + dehydroaskor-
biinihapon pitoisuus C.

Tulosten ilmoittaminen

Viinin L-askorbiinihappo + dehydroaskorbiinihappo -konsentraatio,
ilmoitettuna milligrammoina litrassa, on:

CxF

F = laimennuskerroin
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24. pH

PERIAATE

Mitataan potentiaaliero kahden tutkittavaan nesteeseen upotetun
elektrodin vélilld. Toisen elektrodin potentiaali on nesteen pH:n
funktio, toisen potentiaali on kiinted ja tunnettuja se muodostaa vertai-
luelektrodin.
LAITTEET

pH-mittari, jonka asteikko on kalibroitu pH-yksikdiksi ja jolla voidaan
tehdd mittaukset vdhintdan 0,05 pH-yksikon tarkkuudella.

Elektrodit:
Lasielektrodi, sdilytetdén tislatussa vedessa.

Kalomeli/kylldstetty natriumklo ridi -vertailuelektrodi, sdilytetddn
kyllastetyssd kaliumkloridiliuoksessa.

Tai yhdistetty elektrodi, siilytetddn tislatussa vedessa.

REAGENSSIT
Puskuriliuokset:
Kaliumvetytartraatilla kyllastetty liuos. Liuos siséltdd vahintddn 5,7 g/l
kaliumvetytartraattia (C,HKO,) 20 ©°C:ssa. Titd liuosta voidaan
sdilyttdd 2 kuukautta liséamalld sithen 0,1 g tymolia 200 ml:aa kohti.
3,57 20 °C:ssa
pH 3,56 25 °C:ssa
3,55 30 °C:ssa
0,05 M kaliumvetyftalaattiliuos. Liuos siséltdd 10,211 g/l kaliumvetyf-
talaattia (C;H,KO,) 20 °C:ssa. (Pisin sdilytysaika: 2 kuukautta).
3,999 15 °C:ssa
4,003 20 °C:ssa
4,008 25 °C:ssa
4,015 30 °C:ssa

pH

Liuos, joka sisdltai:

onokaliumfosfaatti, KH,PO, ............................. 3402 g
Dikaliumfosfaatti, K. HPO, ......................ii. 4354 g
Taytetddn vedelld ............... .. i 1 l:ksi

(Pisin sdilytysaika: 2 kuukautta)

6,90 15 °C:ssa
6,88 20 °C:ssa

pH
6,86 25 °C:ssa
6,85 30 °C:ssa
Huomautus:

Voidaan kdyttdd myds kaupallisia vertailupuskuriliuoksia.

SUORITUS

Niytteen valmistaminen mééiritysti varten
Rypdlemehu ja viini

Kaytetdan rypdlemehua tai viinid sellaisenaan.
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Puhdistettu tiivistetty rypalemehu

Laimennetaan puhdistettu tiivistetty rypdlemehu vedelld, jotta saataisiin
suuruudeltaan 25 + 0,5 % (m/m) oleva kokonaissokerikonsentraatio
(25°CBrix).

Jos P on puhdistetun tiivistetyn rypédlemehun kokonaissokerin pitoisuus
prosentteina (m/m), punnitaan massa, joka vastaa
2500

P
ja taytetddn 100 g:ksi vedelld. Kéytetyn veden johtokyvyn on oltava
alle 2 mikrosiemensid senttimetrid kohti.
Laitteen sditiminen nollaan
Laitteen sddtdminen nollaan tehdddn ennen mittausta kdytetyn laitteen
kéyttoohjeiden mukaisesti.
pH-mittarin kalibrointi

Kalibrointi tehdédian 20 °C:ssa puskurilivoksilla, joiden pH-arvot 20 °C:
ssa ovat 6,88 ja 3,57, kédytetyn laitteen kéyttoohjeiden mukaisesti

Asteikon kalibrointi tarkistetaan puskuriliuoksella, jonka pH-arvo
20 °C:ssa on 4,00.
Mittaus

Upotetaan elektrodi médritettdvddn ndytteeseen, jonka ldmpdtilan on
oltava vililld 20-25 °C ja mahdollisimman ldhelld 20 °C. Luetaan pH-
arvo suoraan asteikolta.

Samasta ndytteestd tehdddn vahintddn kaksi méaritysta.

Tulokseksi otetaan kahden maédrityksen aritmeettinen keskiarvo.

TULOSTEN ILMOITTAMINEN

Rypélemehun, viinin tai 25 % (m/m) (25 °CBrix) puhdistetusta tiiviste-
tystd rypédlemehusta valmistetun liuoksen pH-arvo ilmoitetaan kahdella
desimaalilla.
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25. RIKKIDIOKSIDI

MAARITELMAT

Rikkidioksidilla tarkoitetaan rypdlemehussa ja viinissd seuraavissa
muodoissa olevaa rikkidioksidia: H,SO,, HSO,. Naiden muotojen
tasapaino on pH:n ja ldmpétilan funktio:

H,SO, ————= H" + HSO,

H,SO, edustaa molekulaarista rikkidioksidia.

Kokonaisrikkidioksidilla tarkoitetaan viinissd vapaana olevien tai sen
ainesosiin sitoutuneiden rikkidioksidimuotojen yhteenlaskettua maaraa.

VAPAA RIKKIDIOKSIDI JA KOKONAISRIKKIDIOKSIDI

Menetelmien periaate

Vertailumenetelmd

Viinit ja rypilemehut

Rikkidioksidi erotetaan ilma- tai typpivirralla: se sidotaan ja hapetetaan
kuplittamalla kaasuvirta laimenne- tun neutraalin vetyperoksidiliuoksen
lapi. Muodostunut rikkihappo maééritetdén titraamalla natriumhydroksi-
diliuoksella. ~ Vapaa rikkidioksidi erotetaan viinistd tislaamalla
matalassa lampétilassa (10 °C).

Kokonaisrikkidioksidi erotetaan viinisté tislaamalla korkeassa lampdti-
lassa (noin 10 °C).

Puhdistetut tiivistetyt rypalemehut

Kokonaisrikkidioksidi erotetaan kuumassa (noin 100 °C) aiemmin
laimennetusta puhdistetusta tiivistetystd rypdlemehusta.

Nopea koemenetelmd (viinit ja rypdlemehut)

Vapaa rikkidioksidi mééritetddn suoralla jodometrisella titrauksella.

Tédmian jilkeen médritetddn sitoutunut rikkidioksidi emés-hydrolyysin
jalkeen jodometriselld titrauksella. Kun se lisdtdén vapaaseen rikkidiok-
sidiin, saadaan kokonaisrikkidioksidi.

Vertailumenetelma

Vilineisto

Kaytettdvan laitteen, erityisesti jddhdyttimen, on oltava alla olevan
kaavion mukainen.
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Kuva 1

Mitat on annettu millimetreinid. Jiihdyttimen muodostaa nelji
samankeskeistd putkea, joiden sisihalkaisijat ovat 45, 34, 27 ja
10 mm.

Kaasun syottoputki kuplimisastiassa B péittyy halkaisijaltaan 1 cm
olevaan palloon, jonka laajimmalla vaakasuoralla kehdlld on 20 halkai-
sijaltaan 0,2 mm olevaa reikdd. Tama putki voi myds paittyd
huokoiseen lasilaattaan, jolla saadaan aikaan paljon pienid kuplia ja
talld tavoin varmistetaan hyva kosketus kaasu- ja nestefaasien valilla.

Laitteen ldpi kulkevan kaasuvirran nopeuden on oltava noin 40 I/h.
Laitteen oikealla puolella olevan pullon tarkoituksena on rajoittaa vesi-
pumpulla aikaan saatu paineen aleneminen 20-30 cm:iin vetta.
Vakuumin sédtdmiseksi oikeaan arvoonsa olisi kuplimisastian ja pullon
viliin sijoitettava puolikapillaariputkella varustettu virtausmittari.

Mikrobyretti.

Reagenssit

85 % fosforihappo (H,PO,) (p,, = 1,71 g/ml).
Vetyperoksidiliuos, 9,1 g H,0,/1 (3 tilavuutta).

Indikaattorireagenssi:

metyylipunaine ... 100 mg
metyleenisininen ...............oiuiuiiiiiiiii i 50 mg
alkoholi, 50 til-% ...........co i 100 ml

Natriumhydroksidiliuos (NaOH), 0,01 M
Suoritus
Vapaan rikkidioksidin méaérittiminen

Viini on siilytettdvd suljetussa tdysindisessd pullossa 20 °C:ssa 2
vuorokauden ajan ennen médritysta.

— Kauplituslaitteeseen B mitataan 2-3 ml vetyperoksidiliuosta (2.2.2.2),
2 tippaa indikaattorireagenssia ja neutraloidaan vetypéroksidiliuos
0,01 M natriumhydroksidiliuoksella (2.2.2.4). Liitetddn kuplituslaite
laitteeseen.

— Tislauslaitteen 250 ml:n pulloon A mitataan 50 ml nédytettad ja 15 ml
fosforihappoa (2.2.2.1). Liitetdén pullo laitteeseen.

Témén jdlkeen kuplitetaan ilmaa (tai typped) 15 minuuttia. Ylikulk-
eutuva vapaa rikkidioksidi hapettuu rikkihapoksi. Irrotetaan
kuplituslaite ja titrataan muodostunut happo 0,01 M natriumhydrok-
sidiliuoksella (2.2.2.4). Kaytetty millilitraméard on n.
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Tulosten ilmoittaminen

Vapaa rikkidioksidi ilmoitetaan kokonaislukuna milligrammoina litrassa
(mg/1).

Laskeminen
Vapaa rikkidioksidi milligrammoina litrassa: 6,4 n.
Kokonaisrikkidioksidin médrittiminen

Médritettdessd puhdistettuja tiivistettyjd rypédlemehuja kéytetdéin liuosta,
joka on saatu laimentamalla médritettdva niyte 40 %: ksi (m/v) luvussa
”Kokonaishappopitoisuus” olevassa 5.1.2 kohdassa kuvatulla tavalla.
Tislauslaitteen 250 ml:n pulloon A mitataan 50 ml tétd livosta ja 5 ml
fosforihappoa (2.2.2.1). Liitetddn pullo laitteeseen.

Viinit ja rypilemehut

Niytteen arvioitu pitoisuus < 50 mg/ kokonais-SO,|reset|} litrassa.
Tislauslaitteen 250 ml:n pulloon A mitataan 50 ml naytettd ja 15 ml
fosforihappoa (2.2.2.1). Liitetddn pullo laitteeseen.

Kuitenkin rypéletdysmehun rikkidioksidipitoisuuden médrittdmisessé
kiytetadn »MS 31 pdivdadn elokuuta 1996 <« saakka 5 ml fosfori-
happoa (2.2.2.1), joka on laimennettu 25 %:ksi (m/v).

Niytteen arvioitu pitoisuus > 50 mg/kokonais-SO, litrassa. Tislauslait-
teen 250 mln pulloon A mitataan 20 ml néytettd ja 5 ml
fosforihappoa (2.2.2.1). Liitetdén pullo laitteeseen.

Mitataan kuplitusastiaan B 2-3 ml vetyperoksidilivosta (2.2.2.2),
neutraloidaan se edelld kuvatulla tavalla, kuumennetaan pullon A
sisiltdmd viini kiehumispisteeseen pienelld noin 4-5 cm korkealla
liekilld, joka koskettaa suoraan pullon pohjaa. Pullon alle ei saa
asettaa metalliverkkoa, mutta sen voi asettaa levylle, jossa on 30 mm
halkaisijaltaan oleva reikd. Téalld tavoin valtetddn viinistd erottuvien
pullon seindmiin tarttuneiden aineiden ylikuumentuminen.

Pidetdén kiehuvana ja johdetaan samalla ilmavirtaa (tai typpivirtaa). 15
minuutissa kokonaisrikkidioksidi on kulkeutunut yli ja hapettunut.
Madritetddin muodostunut rikkihappo titraamalla 0,01 M natriumhy-
droksidilla (2.2.2.4).
Kaytetty millilitramaara on n.
Tulosten ilmoittaminen
Kokonaisrikkidioksidi ilmoitetaan kokonaislukuna milligrammoina
litrassa (mg/l) tai vastaavasti milligrammoina kilogrammassa (mg/kg)
kokonaissokeria.
Laskeminen
— Viinit ja rypdlemehut
Kokonaisrikkidioksidipitoisuus milligrammoina litrassa.
— ndytteet, joiden rikkidioksidipitoisuus on matala (ndyte 50 ml):
6,4 x n
— muut néytteet (ndyte 20 ml):
16 x n.

— Puhdistetut tiivistetyt rypdlemehut

Rikkidioksidi milligrammoina kilogrammassa kokonaissokeria
(ndyte 50 ml valmistetusta ndytteestd) (2.2.3.3.1):
1600 x n

P

P = kokonaissokerin pitoisuus prosentteina (m/m)
Toistettavuus (r)

Pitoisuus < 50 mg/l (ndyte 50 ml), r = 1 mg/l.

Pitoisuus > 50 mg/l (ndyte 20 ml), r 6 mg/l.
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vB
2.2.3.4.3 Uusittavuus (R)
Pitoisuus < 50 mg/l (ndyte 50 ml), R = 9 mg/l.
Pitoisuus > 50 mg/l (ndyte 20 ml), R = 15 mg/L
v M8
vB
3 MOLEKULAARINEN RIKKIDIOKSIDI
3.1 Menetelmén periaate

Molekulaarisen rikkodioksidin, H,SO,, prosentuaalinen osuus vapaassa
rikkihapokkeessa arvioidaan pH:n, alkoholipitoisuuden ja ldmpdtilan
funktiona.

Kun lampétila ja alkoholipitoisuus ovat annettuja:

H,S0, ==——— H’ + HSO, (1)

L
[HZSO3] = lo(pHkaM) 1
A VI
= pKyp — — ¥~
A Y,
L = [H,SO,] + [HSO,]
I = jonivahvuus

A ja B = kertoimet, jotka vaihtelevat lampdtilan ja alkoholipitoi-
suuden mukaan

K, = termodynaaminen dissosiaatiovakio

K = yhdistetty dissosiaatiovakio

M

Kun ionivahvuuden I:n keskiarvoksi otetaan 0,038, saadaan taulukosta
2 pK,, arvot limpdtilan ja alkoholipitoisuuden funktiona.

Yhtdlod 1 kayttden laskettu molekulaarinen rikkidioksidi saadaan
taulukosta 3 pH:n, lampdtilan ja alkoholipitoisuuden funktiona.

3.2 Laskeminen

Kun tunnetaan viinin pH-arvo ja sen alkoholipitoisuus, saadaan mole-
kulaarisen  rikkidioksidin ~ prosentuaalinen osuus taulukosta 3
lampdtilassa t °C: tdimé on X %.

Molekulaarisen rikkidioksidin pitoisuus mg/I:

XxC

C = vapaan rikkidioksidin pitoisuus mg/l.
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TAULUKKO 1

Termodynaamisen vakion pK  arvot

L Lémpétila °C
Alkoholipitoisuus
til-%
20 25 30 35 40
0 1,798 2,000 2,219 2,334 2,493
5 1,897 2,098 2,299 2,397 2,527
10 1,997 2,198 2,394 2,488 2,606
15 2,099 2,301 2,503 2,607 2,728
20 2,203 2,406 2,628 2,754 2,895
TAULUKKO 2
Yhdistetyn vakion pK arvot (I = 0,038)
. Lampétila °C
Alkoholipitoisuus
til-%
20 25 30 35 40
0 1,723 1,925 2,143 2,257 2,416
5 1,819 2,020 2,220 2,317 2,446
10 1,916 2,116 2,311 2,405 2,522
15 2,014 2,216 2,417 2,520 2,640
20 2,114 2,317 2,538 2,663 2,803
TAULUKKO 3

Molekulaarisen rikkidioksidin prosentuaalinen ossus vapaasta rikkidioksi-

dista (I = 0,038)

T=120°C
pH Alkoholipitoisuus til-%
0 5 10 15 20
2,8 7,73 9,46 11,55 14,07 17,09
2,9 6,24 7,66 9,40 11,51 14,07
3,0 5,02 6,18 7,61 9,36 11,51
3,1 4,03 4,98 6,14 7,58 9,36
3,2 3,22 3,99 4,94 6,12 7,58
33 2,58 3,20 3,98 4,92 6,12
34 2,06 2,56 3,18 3,95 4,92
3,5 1,64 2,04 2,54 3,16 3,95
3,6 1,31 1,63 2,03 2,53 3,16
3,7 1,04 1,30 1,62 2,02 2,53
3,8 0,83 1,03 1,29 1,61 2,02
T=25°C

2,8 11,47 14,23 17,15 20,67 24,75
2,9 9,58 11,65 14,12 17,15 22,71
3,0 7,76 9,48 11,55 14,12 17,18
3,1 6,27 7,68 9,40 11,55 14,15
3,2 5,04 6,20 7,61 9,40 11,58
33 4,05 4,99 6,14 7,61 9,42
34 3,24 4,00 4,94 6,14 7,63
3,5 2,60 3,20 3,97 4,94 6,16
3,6 2,07 2,56 3,18 3,97 4,55
3,7 1,65 2,05 2,54 3,18 3,98
3,8 1,32 1,63 2,03 2,54 3,18
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T=120°C
pH Alkoholipitoisuus til-%
0 5 10 15 20

T=30°C
2,8 18,05 20,83 24,49 29,28 35,36
2,9 14,89 17,28 20,48 24,75 30,29
3,0 12,20 14,23 16,98 20,71 25,66
3,1 9,94 11,65 13,98 17,18 21,52
32 8,06 9,48 11,44 14,15 17,88
33 6,51 7,68 9,30 11,58 14,75
3,4 5,24 6,20 7,53 9,42 12,08
35 4,21 4,99 6,08 7,63 9,84
3,6 3,37 4,00 4,89 6,16 7,98
3,7 2,69 3,21 3,92 4,95 6,44
3.8 2,16 2,56 3,14 3,98 5,19

T=35°C
2,8 22,27 24,75 28,71 34,42 42,18
2,9 18,53 20,71 24,24 29,42 36,69
3,0 15,31 17,18 20,26 24,88 31,52
3,1 12,55 14,15 16,79 20,83 26,77
32 10,24 11,58 13,82 17,28 22,51
33 8,31 9,42 11,30 14,23 18,74
34 6,71 7,63 9,19 11,65 15,49
3,5 5,44 6,16 7,44 9,48 12,71
3,6 4,34 4,95 6,00 7,68 10,36
3,7 3,48 3,98 4,88 6,20 8,41
38 2,78 3,18 3,87 4,99 6,80

T =40°C
2,8 29,23 30,68 34,52 40,89 50,14
2,9 24,70 26,01 29,52 35,47 44,74
3,0 20,67 21,83 24,96 30,39 38,85
3,1 17,15 18,16 20,90 25,75 33,54
32 14,12 14,98 17,35 21,60 28,62
33 11,55 12,28 14,29 17,96 24,15
34 9,40 10,00 11,70 14,81 20,19
35 7,61 8,11 9,52 12,13 16,73
3,6 6,14 6,56 7,71 9,88 13,77
3,7 4,94 5,28 6,22 8,01 11,25
3,8 3,97 4,24 5,01 6,47 9,15
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26. NATRIUM
MENETELMIEN PERIAATE

Vertailumenetelmii: atomiabsorptiospektrofotometria

Natrium médritetddn suoraan viinistd atorniabsorptiospektrofotometri-
sesti sen jilkeen, kun siihen on lisdtty ionisaatiota vaimentavaksi
aineeksi cesiumkloridia.

Tavanomainen menetelmii: liekkifotometria

Natrium maédritetddn suoraan véhintddn suhteessa 1/10 laimennetusta
viinistd liekkifotometnsesti.

VERTAILUMENETELMA

Reagenssit
Natriumlivos, 1 g/l

Kaytetdan kaupallisesti saatavissa olevaa standardiliuosta, joka sisaltaa
natriumia 1 g/l. Tarma liuos voidaan valmistaa liuottamalla 2,542 g
kuivaa natriumkloridia, NaCl, tislattuun veteen ja tiyttdmalld tilavuus
yhdeksi litraksi.

Tata livosta sdilytetddn polyetyleenipullossa.

Matriisilivos

Sitruunahappo CHO,, HO ... 35 ¢g
Sakkaroosi C ;H, O, w.co.ooooiiiiii 1,5¢g
Glyseroli CHO, ... 50 ¢
Vedeton kalsiumkloridi CaCl, ........................ 50 mg
Vedeton magnesiumkloridi MgCl, .................... 50 mg
Absoluuttinen alkoholi C,HOH ...................... 50 ml
Taytetddn vedelld ............. ... i, 500  ml:ksi

Cesiumkloridiliuos, joka sisdltdd 5 % cesiumia

Liuotetaan 6,330 g cesiumkloridia, CsCI, 100 ml:aan tislattua vetta.

Laitteet
Atomiabsorptiospektrofotometri, jossa on ilma-asetyleenipoltin.

Natriumonttokatodilamppu.

Suoritus
Niytteen valmistaminen

Mitataan 2,5 ml viinid 50 ml:n mittapulloon, lisdtdan 1 ml cesiumklon-
dilivosta (2.1.3) ja tdytetdin merkkiin tislatulla vedelld.

Kalibrointi

Mitataan 100 ml:n mittapulloista koostuvan sarjan jokaiseen mittapul-
loon 5,0 ml matriisilivosta, lisdtdan suhteessa 1/100 laimennettua 1 g/l
natriumlivosta (2.1.1) 0; 2,5; 5; 7,5 ja 10 ml, lisdtdaan kaikkiin pulloihin
2 ml cesiumkloridilivosta (2.1.3) ja tdytetddn tilavuus 100 ml: ksi
tislatulla vedella.

Valmistettujen vertailuliuosten pitoisuudet ovat 0; 0,25; 0,50; 0,75 ja
1,00 mg natriumia litrassa ja nesisdltavat 1 g cesiumia litrassa. Néita
liuoksia sdilytetdan polyetyleenipulloissa.

Mdidritys

Valitaan aallonpituus 589,0 nm. Séddetdéin 1 g cesiumia litrassa sisdlta-
vélla matriisiliuoksella (2.3.2) absorbanssiasteikon nollakohta. Imetaén
laimennettu viini suoraan spektrofotometrin polttimoon ja tdiménjilkeen
vertailuliuokset (2.3.2) vuorotellen. Luetaan absorbanssit. Toistetaan
médritykset.
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Tulosten ilmoittaminen
Laskentamenetelmd
Piirretdan absorbanssi vertailuliuosten natriumkonsentraation funktiona.

Etsitdan kayraltd naytteelle saatujen absorbanssien keskiarvo ja luetaan
vastaava natriumkonsentraatio Cmilligrammoina litrassa.

Natriumkonsentraatio ilmoitettuna kokonaislukuna milligrammoina
litrassa viinid on: 20 x C

Toistettavuus (r)

r = 1+0,024 x mg/l

X, = néytteen natriumkonsentraatio mg/l.
Uusittavuus (R)

R =2,5+0,05x mg/l

X. = ndytteen natrtumkonsentraatio mg/l.
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27. KALIUM
MENETELMIEN PERIAATE

Vertailumenetelmi
Kalium maééritetddn suoraan laimennetusta viinistd atomiabsorptiospek-

trofotometrisesti sen jidlkeen, kun sithen on lisdtty ionisaatiota
vaimentavaksi aineeksi cesiumkloridia.

Tavanomainen menetelma

Kalium maédéritetddn suoraan laimennetusta viinista liekkifotometrisesti.
VERTAILUMENETELMA

Reagenssit
Kaliumlivos, 1 g/l

Kaytetddn kaupallisesti saatavissa olevaa standardilivosta, joka siséltdd
kaliumia 1 g/l. Tédméd livos voidaanvalmistaa liuottamalla 4,813 g
kaliumvetytartraattia (C,H,KO,) tislattuun veteen ja tdyttimalla tilavuu-
syhdeksi litraksi.

Matriisilivos

Sitruunahappo CHO,, HO ..., 35¢g
Sakkaroosi C,H, O | coovvvvviiiiiiii 15 g
Glyseroli CHO, ... 50¢g
Vedeton kalsiumkloridi CaCl, ........................ 50 mg
Vedetoén magnesiumkloridi MgCL .................... 50 mg
Absoluuttinen alkoholi CHOH ...................... 50 ml
Téytetddn vedelld ................ ..o i 500  ml:ksi

Cesiumkloridiliuos, joka sisdltdd 5 % cesiumia

Liuotetaan 6,330 g cesiumkloridia (CsCl) 100 ml:aan tislattua vetta.

Laitteet
Atomiabsorptiospektrofotometri, jossa on ilma-asetyleenipoltin.

Kaliumonttokatodilamppu.

Suoritus
Naytteen valmistaminen

Mitataan 2,5 ml viinid (laimennettu suhteessa 1/10) 50 ml:n mittapul-
loon, lisdtdin 1 ml cesiumkloridiliuosta (2.1.3) ja tdytetddn merkkiin
tislatulla vedella.

Kalibrointi

Mitataan 100 ml:n mittapulloista koostuvan sarjan jokaiseen pulloon
5 ml matriisilivosta (2.1.2), lisdtdankaliumlivosta (1 g/1) (2.1.1)
(laimennettu suhteessa 1/10) 0; 2,0; 4,0; 6,0 ja 8,0 ml, lisdtadn kaikkiin

pulloihin 2 ml cesiumkloridiliuosta (2.1.3), tdytetdan tilavuus 100 ml:
ksi tislatulla vedelld. Valmistettujen vertailuliuosten pitoisuudet ovat 0;
2; 4; 6 ja 8 mg kaliumia litrassa ja ne sisdltavat 1 g cesiumia litrassa.
Naitd liuoksia séilytetdan polyetyleenipulloissa.

Mdiritys

Valitaan aallonpituus 769,9 mn. Sdddetdéin 1 g cesiumia litrassa sisdltd-
valla matriisiliuoksella (2.3.2) absorbanssiasteikon nollakohta. Imetaén
laimennettu viini (2.3.1) suoraan spektrofotometrin po Ittimoon ja
tamén jalkeen vertailuliuokset (2.3.2) vuorotellen; luetaan absorbanssit.
Toistetaan médritykset.
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Tulosten ilmoittaminen
Laskentamenetelmd
Piirretdan absorbanssit vertailuliuosten kaliumkonsentraation funktiona.

Etsitdan taltd kayréltd laimennetulle viinindytteelle saatujen absorbans-
sien keskiarvo ja luetaan vastaava kaliumkonsentraatio C
milligrammoina litrassa.

Kaliumkonsentraatio  ilmoitettuna  kokonaislukuna milligrammoina
litrassa viinid on: F x C

F = laimennuskerroin (tdssa 200).
Toistettavuus (r)

r =35 mg/l.

Uusittavuus (R)

R = 66 mg/l.

Muut tulosten ilmaisutavat

— milliekvivalentteina litrassa: 0,0256 x F x C
— milligrammoina kaliumvetytartraattia litrassa

4813 x Fx C
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28. MAGNESIUM

PERIAATE
Magnesium médritetddn suoraan sopivasti laimennetusta viinista
atomiabsorptiospektrofotometrisesti.

REAGENSSIT

Vikevi vertailuliuos, jonka magnesiumpitoisuus on 1 g/l

Kéytetddn kaupallisesti saatavissa olevaa magnesiumstandardiliuosta,
jonka pitoisuus on 1 g/l. Tdmé liuos voidaan valmistaa liuottamalla
8,3646 g magnesiumkloridia (MgCl,, 6H,0) tislattuun veteen ja
tayttdmalla tilavuus yhdeksi litraksi.

Laimennettu standardiliuos, jonka magnesiumpitoisuus on 5 mg/l

Huomautus:

Naitd magnesiumstandardiliuoksia séilytetddn polyetyleenipulloissa.

LAITTEISTO
Atomiabsorptiospektrofotometri, jossa on ilma-asetyleenipoltin.

Magnesiumonttokatodilamppu.
SUORITUS

Naytteen valmistaminen

Laimennetaan viini tislatulla vedelld suhteessa 1/100.

Kalibrointi

Mitataan 100 ml:n mittapulloista koostuvaan sarjaan 5; 10; 15 ja 20 ml
livosta 2.2 ja tdytetddn 100 mlksi tislatulla vedelld. Valmistettujen
vertailulivosten pitoisuudet ovat 0,25; 0,50; 0,75 ja 1 mg magnesiumia
litrassa. Naitd liuoksia siilytetdén polyetyleenipulloissa.

Miéritys

Valitaan aallonpituus 285 nm. Sdddetddn tislatulla vedelld absorbans-
siasteikon  nollakohta.  Imetddn  laimennettu  viini  suoraan
spektrofotometrin polttimoon ja tdmén jilkeen vuorotellen 4.2 kohdan
mukaisesti valmistetut vertailuliuokset.

Luetaan absorbanssit; toistetaan méaaritykset.
TULOSTEN ILMOITTAMINEN

Laskentamenetelméa

Piirretddn  absorbanssit  vertailuliuosten =~ magnesiumkonsentraation
funktiona.

Etsitddn tiltd kédyréltd laimennetulle viinindytteelle saatujen absorbans-
sien keskiarvo ja luetaan vastaava magnesiumkonsentraatio C.

Magnesiumkonsentraatio ilmoitettuna kokonaislukuna milligrammoina
litrassa viinid on:

100 x C.

Toistettavuus (r)

r=3 mg/l

Uusittavuus (R)
R =8 mg/l.
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29. KALSIUM

PERIAATE
Kalsium mééritetdén suoraan sopivasti laimennetusta viinistd atomiab-

sorptiospektrofotometrisesti sen jédlkeen, kun sithen on lisétty
ionisaation vaimentavaa ainetta.

REAGENSSIT

Vertailuliuos, jonka kalsiumpitoisuus on 1 g/l

Kaytetaan kaupallisesti saatavissa olevaa kalsiumstandardiliuosta, jonka
pitoisuus on 1 g/l. Tdémé liuos voidaan valmistaa liuottamalla 2,5 g
kalsiumkarbonaattia (CaCO3) sen liuottamiseksi tarvittavaan méaaradn

suhteessa 1/10 (v/v) laimennettua HCl:a ja tdyttdmalld tilavuus yhdeksi
litraksi tislatulla vedelld.

Laimennettu standardiliuos, jonka kalsiumpitoisuus on 50 mg/l
Huomautus:

Niitd kalsiumstandardiliuoksia sdilytetddan polyetyleenipulloissa.

Lantaanikloridiliuos, jonka lantaanipitoisuus on 50 g/
Liuotetaan 13,369 g lantaanikloridia (LaCi,7H,O) tislattuun veteen;

lisdtddn 1 ml suhteessa 1/10 (v/v) laimennettua HCl:a ja tdytetddn
tilavuus 100 ml:ksi.

LAITTEISTO
Atomiabsorptiospektrofotometri, jossa on ilma-asetyleenipoltin.

Kalsiumonttokatodilamppu.
SUORITUS

Niytteen valmistaminen

Mitataan 20 ml:n mittapulloon 1 ml viinid, 2 ml 2.3 liuosta ja tiytetddn
merkkiin tislatulla vedelld. Suhteessa 1/20 laimennetun viinin lantaani-
pitoisuus on 5 g/l.

Huomautus:

Makeiden viinien maérityksessd riittdd 5 g/l:n suuruinen lantaanikon-
sentraatio  silla  edellytykselld, ettd  laimennuksen  jélkeen
sokeripitoisuus on véhintdan 2,5 g/l. Jos viinin sokerikonsentraa- tio
on korkeampi, on tarpeen sditdd lantaanipitoisuus 10 g/l:aan.

Kalibrointi

Mitataan viiteen 100 ml:n mittapullon sarjaan 0; 5; 10; 15 ja 20 ml 2.2
livosta, lisdtddn kaikkiin pulloithin 10 ml 2.3. liuosta ja taytetaan
100 ml:ksi tislatulla vedelld. Valmistettujen vertailuliuosten pitoisuudet
ovat 0; 2,5; 5; 7,5 ja 10 mg kalsiumia litrassa ja ne sisdltdvat lantaania
5 g/l. Naita liuoksia sdilytetddn polyetyleenipulloissa.

Midritys

Valitaan aallonpituus 422,7 nm. Saadetaan lantaania 5 g/l sisdltivalld
liuoksella (4.2) absorbanssiasteikon nollakohta. Imetddn laimennettu
viini suoraan spektrofotometrin  polttimoon ja tdmédn jéilkeen
vuorotellen 4.2 kohdan mukaisesti valmistetut vertailuliuokset. Luetaan
absorbanssit. Toistetaan maaritykset.

TULOSTEN ILMOITTAMINEN

Laskentamenetelméa

Piirretaan absorbanssit vertailuliuosten kalsiumkonsentraation
funktiona.
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Etsitdan taltd kayréltd laimennetulle viinindytteelle saatujen absorbans-
sien keskiarvo ja luetaan vastaava kalsiumkonsentraatio C.
Kalsiumkonsentraatio ilmoitettuna kokonaislukuna milligrammoina
litrassa viinid on:

20 x C

Toistettavuus (r)

Pitoisuus < 60 mg/l: r 2,7 mg/l.

Pitoisuus > 60 mg/l: r = 4 mg/l.

Uusittavuus (R)
R =0,114x -0,

x. = ndytteen konsentraatio mg/l.

i
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30. RAUTA
MENETELMIEN PERIAATE

Vertailumenetelmi
Rauta maédritetddn suoraan atomiabsorptiospektrofotometrisesti sen

jalkeen, kun viini on laimennettu sopivassa suhteessa ja alkoholi on
poistettu.

Tavanomainen menetelmi
Viini digestoidaan 30 % vetyperoksidin kanssa, jolloin kaikki rauta
hapettuu rauta(Ill):ksi. Rauta(Ill) pelkistetidn rauta(ll)-muotoon ja

maddritetddn ortofenantroliinilla, joka antaa rauta(Il):n kanssa punaisen
Varin.

VERTAILUMENETELMA

Reagenssit

Vikeva vertailuliuos, jonka rauta(Ill)pitoisuus on 1 g/I.

Kéytetddn kaupallisesti saatavissa olevaa standardiliuosta, jonka rauta
(Ill)pitoisuus on 1 g/l. Tdmd liuos voidaan valmistaa liuottamalla
8,6341 g rauta(Ill)sulfaattia ja ammoniumsulfaattia (FeNH,(SO,),,
12H,0) tislattuun 1 M kloorivetyhapolla happamaksi tehtyyn veteen ja
tayttamalla tilavuus yhdeksi litraksi.

Laimennettu vertailuliuos, jonka rautapitoisuus on 100 mg/l.

Laitteisto
Py6rohaihdutin ja sdddettiva vesihaude.
Atomiabsorptiospektrofotometri, jossa on ilma-asetyleenipoltin.

Rautaonttokatodilamppu.

Suoritus

Néytteen valmistaminen

Poistetaan viinistd alkoholi haihduttamalla ndytteen tilavuus puoleen
alkuperdisestd pyorohaih duttimessa (50-60 °C). Téytetddn alkuperdi-
seen tilavuuteensa tislatulla vedelld.

Tarpeen vaatiessa tehddén laimennus ennen madritysta.

Kalibrointi

Mitataan viiteen 100 ml:n mittapullon sarjaan 1, 2, 3, 4 ja 5 ml
100 mg/l rautalivosta (2.1.2), tdytetddn 100 ml:ksi tislatulla vedella.
Valmistettujen livosten pitoisuudet ovat 1, 2, 3, 4 ja 5 mg rautaa
litrassa.

Naitd liuoksia séilytetdan polyetyleenipulloissa.

Mcdidritys

Valitaan aallonpituus 248,3 nm. Sdadetdén tislatulla vedelld absorbans-
siasteikon  nollakohta.  Imetddn  laimennettu  ndyte  suoraan
spektrofotometrin  polttimoon ja timédn jélkeen vuorotellen 2.3.2

kohdan mukaisesti valmistetut vertailuliuokset. Luetaan absorbanssit.
Toistetaan méaritykset.

Tulosten ilmoittaminen
Laskentamenetelmd
Piirretddn absorbanssit vertailuliuosten rautakonsentraation funktiona.

Etsitdan taltd kayraltd laimennetulleviinindytteelle saadun absorbanssin
keskiarvo ja luetaan vastaava rautakonsentraatio C.
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Rautakonsentraatio ilmoitettuna milligrammoina litrassa viinid yhdella
desimaalilla on:

CxF

F = laimennuskerroin.
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31. KUPARI

MENETELMAN PERIAATE

Kéytetddn atomiabsorptiospektrofotometriaa.

LAITTEET

Platinamalja.
Atomiabsorptiospektrofotometri.
Kuparionttokatodilamppu.

Polttokaasu: ilma-asetyleeni tai typpioksiduuli-asetyleeni.

REAGENSSIT
Kuparimetalli.

Vikeva 65 % typpihappo (HNO = 1,38 g/ml).

3 pZO

Suhteessa 1/2 (v/v) laimennettu typpihappo.

Kupariliuos, 1 g/l

Kaytetdan kaupallisesti saatavissa olevaa kuparistandardiliuosta, jonka
pitoisuus on 1 g/l. Tdmé livos voidaan valmistaa punnitsemalla
1,000 g kuparimetallia ja siirtdimilld se kvantitatiivisesti 1 000 ml:n
mittapulloon. Lisdtddn metallin livottamiseen tarvittava maard
suhteessa 1/2 laimennettua typpihappoa (3.3), lisdtddn 10 ml vikevai
typpihappoa (3.2), tdytetddn merkkiin kahdesti tislatulla vedelld.

Kupariliuos, 100 mg/l
Mitataan 10 ml 3.4 liuosta 100 ml:n mittapulloon ja tdytetdan tilavuus
kahdesti tislatulla vedella.

SUORITUS

Niytteen vaimistaminen ja kuparin méirittiminen

Tarvittaessa valmistetaan sopiva laimennos kahdesti tislatulla vedella.

Kalibrointi

Mitataan 100 ml:n mittapulloihin 0,5; 1 ja 2 ml livosta 3.5 ja tiytetddn
tilavuus kahdesti tislatulla vedelld; saadut liuokset sisdltdvét kuparia
0,5; 1 ja 2 mg.

Maidritys

Valitaan aallonpituus 324,8 nm. Sadddetdéin kahdesti tislatulla vedelld
absorbanssiasteikon nollakohta. Imetddn laimennettu nédyte suoraan
spektrofotometrin polttimoon ja tdmén jdlkeen vuorotellen 4.2 kohdan

mukaisesti  valmistetut  vertailuliuokset. ~ Luetaan  absorbanssit.
Toistetaan méaaritykset.

TULOSTEN ILMOITTAMINEN

Laskentamenetelmi
Piirretddn absorbanssit vertailuliuosten kuparikonsentraation funktiona.

Etsitddn  kalibrointikdyrdltdi  laimennetulle  viinindytteelle  saatu
absorbanssi ja luetaan vastaava konsentraatio C mg/l.

Jos F on laimennuskerroin, viinin kuparipitoisuus milligrammoina
litrassa on: F x C. Se annetaan kahdella desimaalilla.

Huomautukset:

a) Kalibrointikdyrdn laadinnassa kédytetyt liuokset ja ndytelaimennokset
on aina valittava kaytetyn laitteenherkkyyden ja ndytteen kuparikon-
sentraation mukaan.

b) Jos nidytteen kuparikonsentraatio on hyvin pieni, edetddn
seuraavasti: mitataan 100 ml néytettd platinamaljaan, haihdutetaan
100 °C:ssa vesihauteessa, kunnes ndyte muuttuu siirappimaiseksi,
lisdtddn tipoittain 2,5 ml vidkevad typpihappoa (3.2) siten, ettd
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astian pohja peittyy kokonaan. Poltetaan jaannds varovasti tuhkaksi
sihkolevylld tai pienelld liekilld; tdmén jilkeen siirretdén astia
500 °C + 25 °C:een saddettyyn muhveliuuniin noin yhden tunnin
ajaksi. Jadhtynyt tuhka kostutetaan noin 1 mllla viakevad
typpihappoa (3.2) murskaten se pienelld lasipuikolla, haihdutetaan
ja poltetaan uudelleen tuhkaksi edelld kuvatulla tavalla. Siirretdén
astia uudelleen uuniin 15 minuutin ajaksi; toistetaan késittely
vikevilld typpihapolla védhintddn kolme kertaa. Liuotetaan tuhka
lisddmalla astiaanl ml vdkevad typpihappoa (3.2) ja 2 ml kahdesti
tislattua vettd; siirretddn 10 ml:n mittapulloon. Pestddn astia kolme
kertaa aina 2 ml:lla kahdesti tislattua vettd, tdytetdin merkkiin
kahdesti tislatulla vedella.
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32. KADMIUM

MENETELMAN PERIAATE

Kadmium médritetddn suoraan viinistd liekittomélld atomiabsorptios-
pektrofotometrialla.

VALINEISTO

Kaikki lasitavarat on pestivd ennen kayttod kuumalla (70-80 °C)
vikevilld typpihapolla ja huuhdottava kahdesti tislatulla vedelld.

Atomiabsorptiospektrofotometri, jossa on grafiittiuuni, taustankorjain ja
monikanavapiirturi.

Kadmiumonttokatodilamppu.

Vetoisuudeltaan 5 pl olevia mikropipettejd, joissa on atomiabsorption-
mittauksiin tarkoitetut erikoispéét.

REAGENSSIT

Kaytettidvidn veden on oltava borosilikaattilasista valmistetussa laitteessa
kahdesti tislattua vettd tai vastaavan puhtausasteen omaavaa vetti.
Kaikkien reagenssien on oltava puhtaudeltaan yleisesti hyvaksyttyd
analyyttista laatua ja erityisesti kadmiumvapaita.

85 % fosforihappo (p,, = 1,71 g/ml).

Fosforihappoliuos, joka saadaan laimentamalla 8 ml fosforihappoa
100 ml:ksi vedella.

0,02 M etyleenidiamiinitetraetikkahapon dinatriumsuola -liuos (EDTA).

pH-arvoltaan 9 oleva puskunliuos, joka saadaan liuottamalla 100 ml:n
mittapullossa 5,4 g ammoniumklo- ridia muutamaan millilitraan vettd,
lisédmallda 35 ml 25 %:ksi (v/v) laimennettua ammoniumhy- droksidi-
liuosta(pm = 0,92 g/ml) ja tayttamalld merkkiin vedella.

Eriokromimusta T: 1 % (w/w) kiinted liuos natriumkloridissa.

Kadmiumsulfaatti (3CdSO,, 8H,0)
Kadmiumsulfaattipitoisuus on tarkastettava seuraavasti:

Punnitaan tarkalleen 102,6 mg suuruinen kadmiumsulfaattindyte,
siirretddn  veden kanssa kvantitatiivisesti mittalasiin, ravistellaan,
kunnes se on liuennut; lisdtddn 5 ml pH-arvoltaan 9 olevaa puskuri-
livosta ja noin 20 mg eriokromimustaa T. Titrataan EDTA-liuoksella,
kunnes indikaattori muuttuu siniseksi.

Kaytetyn EDTA-liuoksen tilavuuden on oltava 20 ml. Jos tilavuus on
eri, on vertailuliuoksen valmistukseen kéytetyn punnitun kadmiumsul-
faattin méddrd korjattava.

Vertailuliuos, jonka kadmiumpitoisuus on 1 g/l

Kaytetdan kaupallisesti saatavissa olevaa standardilivosta. Tama liuos
voidaan valmistaa liuottamalla 2,2820 g kadmiumsulfaattia veteen ja
tayttamalld tilavuus yhdeksi litraksi. Liuosta sdilytetddn hiostulpalli-
sessa borosilikaattilasista valmistetussa pullossa.

SUORITUS

Niytteen valmistaminen

Laimennetaan viini suhteessa 1/2 (v/v) fosforihappoliuoksella.

Kalibrointisarjan liuosten valmistaminen

Valmistetaan kadmiumvertailuliuoksesta perdkkiisilld laimennuksilla
liuokset, jotka siséltdvit kadmiumia 2,5, 5, 10 ja - 15 mikrogrammaa
litrassa.

Miéritys

Uunin sddtiminen (vain ohjeellinen)

Kuivaaminen 100 °C:ssa 30 sekuntia.

Mineralisaatio 900 °C:ssa 20 sekuntia.
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Atomisaatio 2 250 °C:ssa 2-3 sekuntia.
Typen virtausnopeus (huuhtelukaasu): 6 litraa minuutissa.
Huomautus:

Suorituksen lopussa lampotila nostetaan 2 700 °C:seen uunin puhdista-
miseksi.

Atomiabsorptiomittaukset

Valitaan aallonpituus 228,8 nm. Sdddetddn kahdesti tislatulla vedelld
absorbanssiasteikon nollakohta. Ruiskutetaan mikropipetilld uuniin
kolme kertaa 5 pl kaikkia kalibrointisarjan liuoksia ja maéaritettavaa
ndytelivosta. Luetaan mitatut absorbanssit. Lasketaan absorbanssin
keskiarvo kolmen ruiskutuksen tuloksista.

TULOSTEN ILMOITTAMINEN

Laskentamenetelmi

Piirretddn absorbanssit kalibrointilivosten kadmiumkonsentraatioiden
funktiona. Kuvaaja on lineaarinen. Etsitddn kalibrointisuoralta ndyte-
liuoksen absorbanssin keskiarvo ja johdetaan siitd
kadmiumkonsentraatio C. Kadmiumkonsentraatio ilmoitettuna mikro-
grammoina litrassa viinid on:

2 C.
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33. HOPEA

MENETELMAN PERIAATE

Kéytetddn atomiabsorptiospektrofotometriaa, jota edeltdd naytteen
polttaminen.

VALINEISTO

Platinamalja.

100 °C:seen saadetty vesihaude.
500-525 °C:seen saddetty uuni.
Atomiabsorptiospektrofotometri.
Hopeaonttokatodilamppu.

Polttokaasu: ilma-asetyleeni.

REAGENSSIT

Hopeanitraatti (AgNO,).

Vikevé 65 % typpihappo (HNO,. = 1,38 g/ml).
Suhteessa 1/10 (v/v) laimennettu typpihappo.

Hopealiuos, 1 g/l
Kaytetdan kaupallisesti saatavaa hopeastandardiliuosta.

Témé livos voidaan valmistaa liuottamalla 1,575 g hopeanitraattia
laimennettuun typpihappoon ja tiyttamalld tilavuus 1000 ml:ksi
laimennetulla typpihapolla.

Hopealiuos, 10 mg/1

Laimennetaan 10 ml 3.4 liuvosta 1 000 mlksi laimennetulla typpiha-
polla.

SUORITUS

Niytteen valmistaminen

Mitataan 20 ml ndytettd platinamaljaan, haihdutetaan kuiviin 100 °C:
ssa kiechuvassa vesihauteessa. Poltetaan 500-525 °C:ssa uunissa
valkeaksi tuhkaksi. Kostutetaan tuhka 1 ml:lla vdkevaa typpihappoa
(3.2), haihdutetaan 100 °C:ssa vesihauteessa, lisdtddn uudelleen 1 ml
typpihappoa (3.2) ja haihdutetaan. Lisdtddn 5 ml laimennettua
typpihappoa (3.3) ja ldmmitetddn varovasti, kunnes jdannds on
liuennut.

Kalibrointi

Mitataan 100 ml:n mittapulloista koostuvaan sarjaan 2; 4; 6; 8; 10 ja
20 ml 10 g/l hopeaa sisdltavaa 3.5 livosta ja tdytetddn merkkiin laimen-
netulla typpihapolla (3.3). Ndamé liuokset sisdltavit hopeaa 0,20; 0,40;
0,60; 0,80; 1,0 ja 2,0 mg/l.

Madritys

Valitaan aallonpituus 328,1 nm. S&iddetddn laimennetulla typpihapolla
(3.3) absorbanssiasteikon nollakohta. Imetddn 4.1 kohdan mukaisesti
saatu neste suoraan spektrofotometrin polttimoon ja tidmén jilkeen
vuorotellen  vertailuliuokset.  Luetaan  absorbanssit. — Toistetaan
madritykset.

TULOSTEN ILMOITTAMINEN

Laskentamenetelmi
Piirretdén absorbanssit vertailuliuosten hopeakonsentraation funktiona.

Etsitdan kalibrointikdyrdltd 4.1 kohdan mukaisesti saadun nesteen
absorbanssi ja johdetaan konsentraatio C mg/l.
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Viinin hopeapitoisuus ilmoitettuna mikrogrammoina litrassa on:
0,25 C. Se annetaan kahdella desimaalilla.
Huomautus:

Kalibrointikdyréan laadinnassa kaytettyja vertailuliuoksia, ndytemaaraa ja
lopullista nestetilavuutta voidaan muuttaa kiytetyn laitteen herkkyyden
mukaan.
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34. SINKKI

PERIAATE

Sinkki maéiritetddn suoraan viinistd atomiabsorptiospektrofotometrisesti
alkoholin poistamisen jalkeen.

REAGENSSIT

Kaytettidvidn veden on oltava borosilikaattilasista valmistetussa laitteessa
kahdesti tislattua vettd tai vastaavan puhtausasteen omaavaa vetti.

Vertailuliuos, jonka sinkkipitoisuus on 1 g/l.

Kaytetdan kaupallisesti saatavissa olevaa sinkkistandardiliuosta. Tama
livos voidaan valmistaa liuottamalla 4,3975 g sinkkisulfaattia (ZnSO,,
7H,0) veteen ja tdyttdimilld tilavuus yhdeksi litraksi.

Laimennettu vertailuliuos, jonka sinkkipitoisuus on 100 mg/l.

LAITTEISTO
Pyorohaihdutin ja sdddettava vesihaude.
Atomiabsorptiospektrofotometri, jossa on ilma-asetyleenipoltin.

Sinkkionttokatodilamppu.
SUORITUS

Niytteen valmistaminen

Poistetaan viinin sisaltama alkoholi tiivistamalla viinin tilavuus puoleen
pyorohaihduttimessa (lampoétila: 50-60 °C), taytetdan alkuperdiseen
100 ml:n tilavuuteen kahdesti tislatulla vedella.

Kalibrointi

Mitataan neljdan 100 ml:n mittapulloon 0,5; 1; - 1,5 ja 2 ml 100 mg/l
sinklrilivosta (2.2) ja tdytetddn merkkiin kahdesti tislatulla vedelld.
Liuosten sinkkipitoisuudet ovat 0,5; 1; 1,5 ja 2 mg/l.

Mairitys

Valitaan aallonpituus 213,9 nm. Sdddetdin kahdesti tislatulla vedelld
absorbanssiasteikon nollakohta. Ime- tddn viini suoraan spektrofotome-
trin polttimoon ja tdmén jilkeen vuorotellen vertailuliuokset. Luetaan
absorbanssit. Toistetaan maaritykset.

TULOSTEN ILMOITTAMINEN

Laskentamenetelméa

Piirretdéin absorbanssit vertailulivosten sinkkikonsentraation funktiona.
Etsitddn viinille saatujen absorbans- sien keskiarvo ja luetaan vastaava
sinkkikonsentraatio C milligrammoina litrassa viinid yhdelld desimaa-
lilla.
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35. LYY

MENETELMAN PERIAATE

Lyijy médritetddn suoraan viinistd liekittomélld atomiabsorptiospektro-
fotometrialla.

VALINEISTO

Kaikki lasitavarat on pestivd ennen kiyttod kuumalla (70-80 °C)
vikevilld typpihapollaja huuh dottava kahdesti tislatulla vedella.

Atomiabsorptiospektrofotometri, jossa on grafiittiuuni, epaspesifinen
absorptionkorjain ja monikanavapiir- turi.

Lyijyonttokatodilamppu.

Vetoisuudeltaan 5 pl olevia mikropipettejd, joissa on atomiabsorption-
mittauksiin tarkoitetut erikoispét.

REAGENSSIT

Kaikkien reagenssien on oltava puhtaudeltaan yleisesti hyvéksyttya
analyyttista laatua ja erityisesti lyijyvapaita. Kéytettdvin veden on
oltava borosilikaattilasista valmistetussa laitteessa kahdesti tislattua
vettd tai vastaavan puhtausasteen omaavaa vettd.

85 % fosforihappo(p,, = 1,71 g/ml).

Fosforihappoliuos, joka saadaan laimentamalla 8 ml fosforihappoa
100 ml:ksi vedelld.

Typpihappo (p,, = 1,38 g/ml).
Lyijylivos 1 g/l.

Kaytetddn kaupallisesti saatavissa olevaa standardiliuosta. Tamé lions
voidaan valmistaa liuottamatta 1,600 g lyijy(IDnitraattia, Pb(NO,),,
1 %ksi (v/v) laimennettuun typpihappoonja tdyttdmalld tilavuus
yhdeksi litraksi. Liuosta sdilytetddn hiostulpallisessa borosilikaattilasista
valmistetussa pullossa.

SUORITUS

Niytteen valmistaminen

Laimennetaan viini suhteessa 1/2 tai 1/3 fosforihappoliuoksella (3.2)
oletetun lyijykonsentraation mukaan.

Kalibrointisarjan liuosten valmistaminen

Valmistetaan lyijyvertailuliuoksesta kahdesti tislatulla vedelld perdkkdin
laimentaen liuokset, jotka siséltavit Iyijyd 25, 50, 100 ja 150 mikro-
grammaa litrassa.

Mairitys

Uunin sddtdminen (vain ohjeellinen)

Kuivaaminen 100 °C:ssa 30 sekuntia.

Mineralisaatio 900 °C:ssa 20 sekuntia.

Atomisaatio 2 250 °C:ssa 2-3 sekuntia.

Typen virtausnopeus (huuhtelukaasu): 6 litraa minuutissa.

Huomautus:

Suorituksen jélkeen lampdétila nostetaan 2 700 °C:seen uunin puhdista-
miseksi.

Mittaukset

Valitaan aallonpituus 217 nm. Saidetddn kahdesti tislatulla vedelld
absorbanssiasteikon nollakohta. Ruisku- tetaan mikropipetilld uuniin
kolme kertaa 5 pl kaikkia kalibrointisarjan liuoksia ja méaaritettavaa
ndyteliuosta. Luetaan mitatut absorbanssit. Lasketaan absorbanssin
keskiarvo kolmen ruiskutuksen tuloksista.
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TULOSTEN ILMOITTAMINEN

Laskeminen

Piirretddan  absorbanssit  kalibrointilivosten  lyijykonsentraatioiden
funktiona. Kuvaaja on lineaarinen. Etsitdén kalibrointisuoralta néyte-
liuoksen absorbanssin keskiarvo ja johdetaan siitd lyijykonsentraatio
C. Lyijykonsentraatio ilmoitettuna mikrogrammoina litrassa viinid on:

CxF

F = laimennuskerroin.
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36. FLUORIDIT

PERIAATE

Fluoridipitoisuus maéritetdanpuskuriliuokseenlisitystéviinistékiintedkal-
voelektrodilla. Mitattu potentiaali on verrannollinen fluoridi-ionien
aktiviteetin logaritmiin mééritettivédssd liuoksessa seuraavan yhtdlon
mukaisesti:

E =FEo +Slog a,

E = ioniselektiivisen elektrodin potentiaali mitattuna suhteessa
vertailuelektrodiin mééritettdvissé liuoksessa

E, = anturin normaalipotentiaali

S = ioniselektiivisen elektrodin potentiaalin nousukerroin (Nernst-

tekijd). Lampdtilassa 25 °C teoreettinen potentiaalin nousuker-
roin on 59,2 mV.

a, = fluoridi-ioniaktiviteetti madritettdvissid liuoksessa.

VALINEISTO
Fluondi-ioniselektiiv inen kidekalvoelektrodi.
Vertailuelektrodi (Kalomeli tai Ag/AgCI).

Millivolttimittari (pH-mittari, jossa on laajennettu millivolttiasteikko),
tarkkuus 0,1 mV.

Magneettisekoittaja, jossa on eristelaatta méaritettdvan liuoksen suojaa-
miseksi moottorin ldammalta (polyetyleeni tai vastaava matenaali).

Vetoisuudeltaan 30 tai 50 ml olevia muovisia mittalaseja tai muovisia
mittapulloja (polyetyleeni tai vastaava materiaali).

Tarkkuuspipettejd (pipettejd, joiden asteikko on jaettu mikrolitroihin tai
muita vastaavia pipettejd).

REAGENSSIT
Fluoridikantaliuos, 1 g/l.

Kéytetddn kaupallisesti saatavissa olevaa 1 g/l standardiliuosta. Tama
liuos voidaan valmistaa liuottamalla 2,210 g natriumfluoridia (kuivattu
3-4 tuntia 105 ©°C:ssa) tislattuun veteen. Téaytetddn 1 000 ml:ksi
tislatulla vedella. Liuosta séilytetdan muovipullossa.

Konsentraatioltaan sopivat fluoridivertailuliuokset valmistetaan laimen-
tamalla kantaliuosta tislatulla vedelld ja niitd séilytetdin muovipulloissa.
Fluoridipitoisuudeltaan 1 mg/l olevat vertailuliuokset on valmistettava
juuri ennen kayttoa.

Puskunliuos, pH 5,5.

Lisatdan 10 g 1,2-sykloheksaanidiamiinitetractikkahappoa (CDTA)
veteen (noin 50 ml); lisdtddn 700 ml:aan tislattua vettd, johon on
livotettu 58 g natriumkloridia ja 29,4 g trinatriumsitraattia. CDTA
liukenee lisdttdessd 32 % (m/v) natriumhydroksidiliuosta (noin 6 ml).

Lopuksi lisdtéddn 57 ml etikkahappoa(p ,, = 1,05 g/ml) ja sdédetdén pH
arvoon 5,5 32 % natriumhydrok- sidiliuoksella (noin 45 ml). Annetaan
jadhtya ja tdytetddn yhdeksi litraksi tislatulla vedella.

SUORITUS

Alkuhuomautus:

On huolehdittava siitd, ettd kaikkia liuoksia pidetddn mittauksen aikana
lampotilassa 25 = 1 °C. (Yli + 1 °C:n poikkeama aiheuttaa noin
+ 0,2 mV:n muutoksen.)

Suora menetelméi

Mitataan muoviseen dekantterilasiin maérdtty mddrd viinid ja sama
tilavuus puskuriliuosta.

Sekoitetaan liuosta tasaisesti ja maltillisesti. Kun lukema on vakaa
(vakaa tila saavutetaan kun potentiaali vaihtelee korkeintaan 0,2-
0,3 mV/3 minuuttia), luetaan potentiaalin arvo mV.
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4.2

Tunnettujen lisiysten menetelmi

Koko ajan sekoittaen lisdtddn tutkittavaan aineeseen tarkkuuspipetilld
tunnettu tilavuus fluoridivertailuliuosta. Kun lukema on vakaa, luetaan
potentiaalin arvo mV.

Valitaan lisdttdvan vertailuliuoksen konsentraatio seuraavasti:

a) kerrotaan tutkittavan aineen fluoridikonsentraatio kahdella tai
kolmella,

b) médritettdvan aineen tilavuuden on pysyttdvd kdytdnnossa vakiona
(tilavuuden lisdys < 1 %).

Ehto b yksinkertaistaa laskemista (ks. 5).

Tutkittavan aineen likimédardinen konsentraatio luetaan kalibrointisuor-
alta, joka piirretddn puolilogantmias- teikolle fluoripitoisuudeltaan 0,1;
0,2; 0,5; 1,0 ja 2,0 mg/l olevien vertailuliuosten kanssa.

Huomautus:

Jos tutkittavan aineen likimédrdinen konsentraatio on konsentraatioa-
lueen ulkopuolella, laimennetaan néyte.

Esimerkki:

Tutkittavan aineen (tilavuus 20 ml) likimédrdinen pitoisuus on 0,25 mg/
1 F; konsentraatiota on lisattdvd 0,25 mg/l. Tamé tehddén esimerkiksi
lisadmalld liuokseen sopivalla tarkkuuspipetilld 0,20 ml (=1 %) vertai-
lulivosta, joka siséltdd 25 mg/l F~ tai 0,050 ml vertailulivosta, joka
sisdltda 100 mg/l F~.

LASKEMINEN

Tutkittavan aineen fluoridipitoisuus, ilmoitettuna milligrammoina
litrassa, saadaan seuraavalla yhtalolla:

Cr— V, x C, " 1
v, (antilog AE/S) — 1

C, = tutkittavan aineen fluoridikonsentraatio (mg/I)

C, = ;utkittavaan aineeseen (V) lisdtyn fluoridin konsentraatio (mg/
)

V= tutkittavan aineen alkutilavuus ennen liikakuormitusta

= liikakuormitetun liuoksen tilavuus (ml)

AE = 4.1 ja 4.2 kohdan mukaisesti saatujen potentiaalien E, ja E,
vélinen erotus (mV)

S = tutkittavassa liuoksessa olevan elektrodin potentiaalin nousu-

kerroin

Jos V, on kovin ldhelld V :ta, kiytetddn seuraavaa yksinkertaistettua
yhtdloa:

1
Cr=C/ X ——F—
r “ " (antilog AE/S) — 1
Saatu arvo on kerrottava laimennuskertoimella, joka saadaan puskuri-
liuoslisdyksesti.
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37. HIILIDIOKSIDI

1. MENETELMAN PERIAATE

1.1 Vertailumenetelmi
1.1.1 Hiilihapottomat viinit (CO,-ylipaine < 0,5 x 10° Pa) (*)

Tietyn tilavuinen viinindyte jddhdytetdan ldhelle 0 °C ja sekoitetaan
sellaiseen méddrddn natriumhydroksidilivosta, ettd pH-arvoksi tulee 10-
11. Titrataan happoliuoksella karboanhydraasin ldsnéollessa. Hiili-
dioksidipitoisuus lasketaan pH:n muuttamiseksi arvosta 8,6 (bikarbo-
naattimuoto) arvoon 4,0 (hiilihappo) tarvittavasta happotilavuudesta.
Sokeatitraus tehdddn samoissa koeolosuhteissa viinisté, josta hiilihappo
on poistettu, jotta voitaisiin ottaa huomioon viinin happojen kuluttama
natriumhydroksidiliuoksen tilavuus.
1.1.2 Helmeilevidt viinit ja kuohuviinit

Jadhdytetddn maédritettdvistd viinistd otettu ndyte ldhelle jadtymispis-
tettd. Otetaan tietty tilavuus viinid, jota kéytetddn hiilihapon
poistamisen jdlkeen sokeandytteend. Tehddén pulloon jédnyt viini
emiksiseksi kaiken CO,n sitomiseksi Na,CO, ksi. Titrataan happo-
liuoksen kanssa karboanhydraasin ldsndollessa. Hiilidioksidipitoisuus
lasketaan pH:n muuttamiseksi arvosta 8,6 (bikarbonaattimuoto) arvoon
4,0 (hiilihappo) tarvittavasta happotilavuudesta. Sokeatitraus tehdadn
samoissa koeolosuhteissa viinistd, josta hiilihappo on poistettu, jotta

voitaisiin ottaa huomioon viinin happojen kuluttama natriumhydroksidi-
liuoksen tilavuus.

ymi3
vB
2. VERTAILUMENETELMA
2.1 Hiilihapottomat viinit (CO,-ylipaine < 0,5 x 10° Pa).

2.1.1 Vilineisto
2.1.1.1  Magneettisekoittaja.
2.1.1.2  pH-mittari.

2.1.2 Reagenssit

2.1.2.1 Natriumhydroksidiliuos (NaOH), 0,1 M.
2.1.2.2  Rikkihappoliuos (H,SO,), 0,05 M.
2.1.2.3  Karboanhydraasiliuos, 1 g/l.

2.1.3 Suoritus

Jaahdytetddn viinindyte sekd naytteenottoon kéytettdvd 10 mlin pipetti
noin 0 °C:seen.

Mitataan 100 ml:n dekantterilasiin 25 ml natriumhydroksidiliuosta
(2.1.2.1); lisdatddn 2 tippaa vesikarboanhydraasilivosta (2.1.2.3).
Lisatdan 10 ml viinid 0 °C:seen jadhdytetylld pipetilla.

Asetetaan dekantterilasi magneettisekoittajalle, sijoitetaan elektrodi ja
magneettitanko liuokseen ja sekoitetaan maltillisesti.

Kun neste on saavuttanut ympdriston ldmpatilan, titrataan hitaasti rikki-
happoliuoksella (2.1.2.2), kunnes pH-arvo on 8,6.

Jatketaan rikkihappotitrausta (2.1.2.2), kunnes pH-arvo on 4,0. pH:n
8,6 ja pH:n 4,0 vililld kdytetty tilavuus on n.

Poistetaan CO, noin 50 ml:sta viinindytettd ravistelemalla sitd
vakuumissa 3 minuutin ajan, ldimmittden pulloa noin 25 °C:ssa vesihau-
teessa.

Toistetaan edelld kuvattu suoritus 10 ml:lle viinid, josta on poistettu
hiilihappo; kéytetty tilavuus on n'.

(") 10° pascalia (Pa) = 1 bar.
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Tulosten ilmoittaminen

1 ml 0,1 M natriumhydroksidititrausliuosta vastaa 4,4 mg CO,:a.
CO,-middrd grammoina litrassa viinid saadaan yhtilosté:

0,44 (n—n")

Se ilmoitetaan kahdella desimaalilla.

Huomautus:

Jos viinin CO,-pitoisuus on matala (CO,< 1 g/l), ei ole tarpeen liséti
karboanhydraasia katalysoimaan CO,:n hydratoitumista.
Helmeilevit viinit ja kuohuviinit

Viilineisto

Magneettisekoittaja.

pH-mittari.

Reagenssit

Natriumhydroksidiliuos (NaOH), 50 % (m/m).

Rikkihappoliuos (H,SO,), 0,05 M.

Karboanhydraasiliuos, 1 g/1.

Suoritus

Tehdédn pulloon merkki médritettdvén viinin tdyttokorkeudelle ja jaah-
dytetddan, kunnes jadtyminen alkaa.

Annetaan pullon ldmmetd hieman koko ajan ravistellen, kunnes
jadkiteet havidvat.

Avataan pullo nopeasti ja otetaan mittalasiin 45-50 ml viinid sokeati-
trausta varten. Tédmédn ndytteen tarkka tilavuus, v ml, luetaan
mittalasista sen jilkeen, kun se on palautunut ympériston lampdétilaan.

Heti sokeatitrausndytteen ottamisen jilkeen lisdtddn 750 ml:n pulloon
20 ml natriumhydroksidilivosta (2.2.2.1).

Odotetaan viinin palautumista ympéristén lampétilaan.

Mitataan 100 ml:n dekantterilasiin 30 ml keitettyd tislattua vettd ja 2
tippaa karboanhydraasiliuosta (2.2.2.3). Lisdtdan 10 ml eméksistd
viinid.

Asetetaan dekantterilasi magneettisekoittajalle, sijoitetaan elektrodi ja
magneettitanko liuokseen ja sekoitetaan maltillisesti.

Kun neste on saavuttanut ympériston lampatilan, titrataan hitaasti rikki-
happoliuoksella (2.2.2.2), kunnes pH-arvo on 8,6.

Jatketaan rikkihappotitrausta (2.2.2.2), kunnes pH-arvo on 4,0. pH:n
8,6 ja pH:n 4,0 vililla kaytetty tilavuus on n.

Poistetaan CO, noin v ml:sta sokeatitraukseen varattua viinid ravistele-
malla sitd vakuumissa 3 minuutin ajan, lammittden pulloa noin 25 °C:
ssa vesihauteessa. Mitataan 10 ml viinid, josta on poistettu hiilihappo,
30 ml:aan keitettya tislattua vettd, lisdtdan 2-3 tippaa natriumhydroksi-
dilivosta (2.2.2.1) pH:n saattamiseksi arvoon 10-11. Seurataan edelld
kuvattua suoritustapaa. Kéytetty 0,05 M rikkihappotilavuus on n'.

Tulosten ilmoittaminen
1 ml 0,05 M rikkihappoliuosta vastaa 4,4 mg CO,:a.

Kaadetaan eméksinen viini pullosta ja mééaritetdsdn yhden ml:n tarkkuu-
della pullon sisdltiman alkuperdisen viinin tilavuus tiyttdmalld pullo
merkkiin vedelld. Tdmé on V ml.

CO,-midrd grammoina litrassa viinid saadaan yhtalosté:
V—-v+20

V—-v
Se ilmoitetaan kahdella desimaalilla.

0,44(n —n') x
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23

P M13 Teoreettisen paineen laskeminen <«

Ylipaine 20 °C:ssa, Paph, , ilmoitettuna pascaleina, saadaan yhtélosta:

207

Paphyy = — — Patm
1,951 x 107°(0,86 — 0,01 A)(1 —0,00144 S)

jossa

Q: CO,-pitoisuus grammoina litrassa viinid
A: viinin alkoholipitoisuus 20 °C:ssa

S: viinin sokeripitoisuus grammoina litrassa

Patm: ilmanpaine, ilmoitettuna pascaleina.
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37 a — HELMEILEVIEN VIINIEN JA KUOHUVIINIEN PAINEEN
MITTAUS

1. PERIAATE

Paine mitataan afrometrilld (paine-eromittari) sen jélkeen kun pullon
lampotila on tasaantunut ja pulloa ravistettu. Paine ilmoitetaan
pascaleina (Pa) (I tyypin menetelmé). Samaa menetelmdd sovelletaan
myos hiilihapotettuihin kuohuviineihin ja hiilihapotettuihin helmeileviin
viineihin.

2. VALINEISTO

Laitetta, jolla voidaan suorittaa paineen mittaus helmeilevda viinid tai
kuohuviinid sisdltdvistd pulloista, kutsutaan afrometriksi. Se on eri
muotoinen sen mukaan, miten pullo on suljettu (metallinen kapseli,
kruunukorkki, korkkiaineesta tai muovista valmistettu korkki).

2.1 Metallisella kapselilla tai kruunukorkilla varustetut pullot
Laitteessa on kolme osaa (kuva 1):

— Yldosassa on manometri, késin kiristettdvé rengas, keskiosan sisélld
liikkkuva pdéton ruuvi ja neula, joka ldvistdd kapselin tai kruunu-
korkin. Neulan kyljessd on reikd, josta paine siirtyy manometriin.
Kohdassa, jossa laite kiinnittyy kapseliin tai kruunukorkkiin, on
tiiviste.

— Keskiosan avulla yldosa ohjautuu oikeaan asentoon. Keskiosa

kierretdén kiinni alaosaan, jolloin laite pysyy tiukasti pullon suulla.

— Laitteen alaosassa on liitinosa, joka liu’utetaan pullon kaularenkaan
alle siten, ettd laite kiinnittyy tukevasti. Kullekin pullotyypille on
oma liitinosansa.

2.2 Korkkiaineesta tai muovista valmistetulla korkilla varustetut pullot
Laitteessa on kaksi osaa (kuva 2):

— Yldosa on muuten samanlainen kuin edellisessd laitteessa, mutta
neula on pidempi. Neula on pitkd ontto putki, jonka padssd on
piikki korkin lavistamista varten. Piikki on irrallinen ja se putoaa
viiniin korkin ldpéistyédan.

— Alaosassa on liitin ja alusta, joka asetetaan korkin pidlle. Alustassa
on nelji ruuvia, joiden avulla laite pysyy korkin paalla.

Kuva 2: Korkkiafrometri Kuva 1: Kapseliafrometri
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VYM13
Molempiin laitteisiin kuuluvia manometrejd koskevat huomautukset:

— Manometri voi olla joko mekaaninen, jolloin siind on Bourdon-
putki, tai digitaalinen, jolloin siind on pietsosdhkdinen anturi.
Bourdon-putken on oltava ruostumatonta terasta.

— Manometrien asteikot on jaettu pascaleihin (lyhenne Pa). Kuohuvii-
neille on kaytdnnollisempad kayttad yksikkond 10° pascalia (10° Pa)
tai kilopascalia (kPa).

— Manometreja on eri luokkia. Manometrin luokka on lukeman
tarkkuus suhteessa koko asteikkoon ilmoitettuna prosentteina
(esimerkiksi 1000 kPa:n manometri, luokka I, tarkoittaa, ettd
suurin kdyttopaine on 1000 kPa ja lukematarkkuus = 10 kPa).
Luokkaa I suositellaan tarkkoihin mittauksiin.

3. SUORITUS

Mittaus on suoritettava pulloista, joiden lampétilan on annettu tasaantua
véhintddn 24 tunnin ajan. Kun kapseli, kruunukorkki tai korkkiaineesta
tai muovista valmistettu korkki on ldvistetty, pulloa ravistellaan
voimakkaasti kunnes paine on asettunut, ja paine mitataan.

3.1 Metalliset kapselit tai kruunukorkit

Laitteen alaosan liitin liu’utetaan pullon kaularenkaan alle. Liitintd
kiristetdan, kunnes ala- ja keskiosa ovat tiukasti kiinni pullossa.
Yldosa kiinnitetdin keskiosaan. Jotta kaasua ei havidisi, kapseli tai
kruunukorkki on ldvistettdivd mahdollisimman nopeasti siten, ettd
titviste tulee kosketukseen kapselin tai kruunukorkin kanssa. Pulloa
ravistellaan jélleen voimakkaasti, ja mittaustulos luetaan paineen
asetuttua.

32 Korkkiaineesta tai muovista valmistetut korkit

Piikki kiinnitetddan neulaan. Yhdistelmé asetetaan korkin péille. Ruuvit
kiristetdan korkkiin. Laitteen yldosaa kierretddn (jolloin neula lavistaa
korkin). Jotta paine voi siirtyd manometriin, piikin on pudottava
pulloon. Mittaustulos luetaan sen jédlkeen kun pulloa on ravisteltu
voimakkaasti ja paine on asettunut. Mittauksen jéilkeen piikki
poistetaan.

4. TULOSTEN ILMOITTAMINEN

Paine 20 °C:ssa (Paph, ) ilmoitetaan pascaleina (Pa) tai kilopascaleina
(kPa). Se on ilmoitettava yhtépitdvasti manometrin tarkkuuden kanssa
(esimerkiksi: 6,3 10° Pa tai 630 kPa, ei 6,33 10° Pa eikd 633 kPa
luokan I manometrille, jossa on 1 000 kPa:n lukema-asteikko).

Jos mittauslampdtila ei ole 20 °C, on tehtdva korjaus kertomalla mitattu
paine asianmukaisella kertoimella (ks. taulukko 1).

Taulukko 1

20 °C:ssa olevan helmeileviin viinin tai kuohuviinin paineen Paph,
suhde paineeseen Paph limpétilassa t

°C

0 1.85
1 1,80
2 1,74
3 1,68
4 1,64
5 1,59
6 1,54
7 1,50
8 1,45
9 1,40
10 1,36
11 1,32
12 1,28
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yMi13

°C

13 1,24
14 1,20
15 1,16
16 1,13
17 1,09
18 1,06
19 1,03
20 1,00
21 0,97
22 0,95
23 0,93
24 0,91
25 0,88

5. TULOSTEN KONTROLLOIMINEN

Menetelmd fyysisten muuttujien médrittdimiseksi suoraan (I-tyypin
vertailumenetelma)

Afrometrien tarkistus
Afrometrit on tarkistettava sdannéllisesti (vdhintddn kerran vuodessa).

Tarkistus tehdddn kalibrointilaitteen avulla. Testattavaa manometrid
verrataan sellaiseen rinnakkain kytkettyyn vertailumanometriin, joka
on kansallisten mittanormaalien (ylemmin tason mittanormaali)
mukainen. Tarkistus tehdddn vertaamalla molempien laitteiden
ilmoittamia arvoja toisiinsa sekd lisddntyvdn ettd alenevan paineen
osalta. Jos arvot ovat erilaiset, tarvittavat korjaukset voidaan tehdd
saatoruuvin avulla.

Tallaisia kalibrointilaitteita on kaikissa akkreditoiduissa laboratorioissa
ja laitoksissa, ja niitd on saatavilla myds manometrien valmistajilta.
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38. SYAANIVETYHAPON JOHDANNAISET

(Huom. Kemiallisten aineiden kuten kloramiini-T:n, pyridiinin, kaliumsyanidin,
suolahapon ja fosforihapon kisittelyssd on noudatettava turvaohjeita. Kéaytetyt
aineet on havitettdva sopivalla tavalla asianmukaisia ekologisia maarayksid ja
asetuksia noudattaen. Happamaksi tehtyd viinid tislattaessa vapautuvaa syaanive-
tyhappoa on varottava.)

2.1

2.2
23
24
2.5

3.1
32
33

3.4
3.5
3.6

4.1

4.2

5.1

PERIAATE

Vapaa kokonaissyaanivetyhappo vapautetaan happohydrolyysilld ja
erotetaan tislaamalla. Sen annetaan reagoida kloramiini T:n ja
pyridiinin kanssa, minkd jialkeen muodostunut glutakonihappodialde-
hydi maééritetddn kolorimetrisesti mittaamalla sininen viri, joka
muodostuu sen reagoidessa 1,3-dimetyylibarbituurihapon kanssa.

VALINEET JA LAITTEET

Tislauslaitteisto

Kaytetdan tislauslaitteistoa, joka on kuvattu viinin alkoholinméaritysta
varten.

500 ml:n tislauskolvi, jossa on vakiohios
Vesihaude, joka on sdddetty 20 °C:een
Spektrofotometri, jolla voidaan mitata aallonpituudella 590 nm

Lasi- tai kertakdyttokyvettejd, joiden valotie on 20 mm

REAGENSSIT
Fosforihappo (H,PO,), 25 % (m/v)
Kloramiini T -liuos (C,;H,CINNaO,S, 3H,0), 3 % (m/v)

1,3-dimetyylibarbituurihappoliuos: liuotetaan 3,658 g 1,3-dimetyyli-
barbituurihappoa (CHN,0,) 15 mlaan pyridiinid ja 3 mlaan
suolahappoa (p,, = 1,19 g/ml) ja tdytetddn 50 ml:aan tislatulla vedelld

Kaliumsyanidi (KCN)
Kaliumjodidiliuos (KI) 10 % (m/v)
Hopeanitraattiliuos (AgNO,), 0,1 M

SUORITUS

Tislaus

Lisatdan 500 ml:n tislauskolviin (kohta 2.2) 25 ml viinid, 50 ml
tislattua vettd, 1 ml fosforihappoa (kohta 3.1) ja muutama lasihelmi.
Kolvi kiinnitetdén heti tislauslaitteistoon. Tisle johdetaan kapenevan
putken kautta 50 ml:n mittapulloon, jossa on 10 ml vettd. Mittapullo
upotetaan jddveteen. Kerdtddan 30-35 ml tislettd (ts. mittapullossa on
kaikkiaan noin 45 ml nestettd).

Pestddn jdahdytyslaitteen kapeneva putki muutamalla millilitralla
tislattua vettd, ldmmitetddn tisle 20 °C:een ja tdytetddn merkkiin
tislatulla vedella.

Mittaus

Siirretddn 25 ml tislettd 50 mlin kartiokolviin, jossa on hiostulppa,
lisdtddn 1 ml kloramiini T -livosta (kohta 3.2) ja suljetaan tiiviisti.
Téasmiélleen 60 sekunnin kuluttua lisdtdén 3 ml 1,3-dimetyylibarbituuri-
happolivosta (kohta 3.3), suljetaan tiiviisti ja odotetaan 10 min.
Mitataan absorbanssi standardia vastaan (25 ml tislattua vettd tisleen
sijasta) aallonpituudella 590 nm kyveteissd, joiden valotie on 20 mm.

KALIBROINTIKAYRAN MAARITYS

Kaliumsyanidin titraus hopeanitraatilla

Liuotetaan 300 ml:n mittapullossa 0,2 g (tarkasti punnittu) KCN:a
(kohta 3.4) 100 ml:aan tislattua vettd. Lisdtddn 0,2 ml kaliumjodidi-
livosta (kohta 3.5) ja titrataan 0,1 M hopeanitraattiliuoksella (kohta
3.6), kunnes saadaan pysyva kellertdva véri.
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52
521

522

6.1

1 ml 0,1 M hopeanitraattia vastaa 13,2 mg:aa KCN:a, josta lasketaan
naytteen KCN-pitoisuus.

Kalibrointikiyra

Kalibrointiliuosten valmistus

Kun tunnetaan KCN-pitoisuus, joka on médritetty kohdan 5.1
mukaisesti, valmistetaan kalibrointiliuos, jossa on 30 mg/l syaanivety-
happoa (30 mg HCN = 72,3 mg KCN). Liuos laimennetaan suhteessa
1/10.

Lisatdan 1,0, 2,0, 3,0, 4,0 ja 5,0 ml kalibrointiliuoksen laimennosta
100 mln mittapulloihin ja tiytetddn merkkiin tislatulla vedella.
Liuokset vastaavat 30:td, 60:td, 90:td, 120:td ja 150:td pg/l syaanivety-
happoa.

Mdidritys

Otetaan 25 ml ndin saaduista liuoksista ja jatketaan, kuten edelld
kohdissa 4.1 ja 4.2 selostetaan.

Kuvaaja, jossa esitetdén kalibrointiliuoksille saadut absorbanssiarvot
vastaavien syaanivetyhappopitoisuuksien funktiona, on origon kautta
kulkeva suora.

TULOSTEN ILMOITTAMINEN

Syaanivetyhappo ilmaistaan mikrogrammoina litraa kohti (ug/l) ilman
desimaaleja.

Laskeminen

Syaanivetyhappopitoisuus luetaan kalibrointikdyriltd. Jos niytettd on
laimennettu, saatu tulos kerrotaan laimennuskertoimella.

Toistettavuus (r) ja uusittavuus (R)

Valkoviini r = 3,1 pg/l eli noin 6 % - x
12 pg/l eli noin 25 % - x.
Punaviini = r = 6,4 png/l eli noin 8 % - x.

R = 23 pg/l eli noin 29 % - x.

R

HCN:n keskimédérdinen pitoisuus viinissa

el
Il

x. = 48,4 pg/l valkoviinille
x. = 80,5 pg/l punaviinille.
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2.2

23

3.1

32

33

3.4

35

3.6

39. ALLYYLI-ISOTIOSYANAATTI

MENETELMAN PERIAATE

Viinin  mahdollisesti ~ sisdltimd  allyyli-isotiosyanaatti  kerétddn
tislaamalla ja tunnistetaan kaasukromatografisesti.

REAGENSSIT

Absoluuttinen etanoli.

Vertailuliuos: absoluuttisessa alkoholissa oleva allyyli-isotiosyanaatti-
livos, joka sisdltdd 15 mg allyyli-isotiosyanaattia litrassa.

Jadhdytysseos, joka koostuu etanolin ja hiilihappojdéin seoksesta
(lampétila—60 °C).

LAITTEET

Kuvion mukainen laitteisto typpivirrassa tislaamista varten.

Saddettava lampohaude.

Virtausmittari.

Kaasukromatografi, liekkifotometridetektorilla, jossa on rikkiyhdisteille
selektiivinen suodatin (aallonpituus = 394 nm) tai muu tdhén laiteeseen
soveltuva detektori.

Ruostumattomasta terdksestd valmistettu kromatografiakolonni, sisé-
halkaisija 3 mm, pituus 3 m; tiytetty 10 % Carbowax 20 M 80-100
meshin Chromosorb WHP:114.

Mikroruisku, 10 pl.

SUORITUS

Mitataan 2 litraa viinid tislauskolviin. Lisdtddan muutama millilitra
etanolia (2.1) kahteen kerdysputkeen siten, ettd kaasudispersioputken
huokoiset osat peittyvdat kokonaan. Jadhdytetdan putket ulkopuolelta
jadhdytysseoksella. Liitetddn kolvi kerdysputkiin ja annetaan typen
virrata laitteeseen noin 3 I/tunnissa. Lammitetddn viini 80- C:ise ksi
sadtamalld lampohaude sopivalla tavalla ja kerdtdén yhteensd 45-50 ml
tisletta.

Stabiloidaan kromatografi. Seuraavat suoritusolosuhteet ovat suositel-
tavia:

— injektorin ldmpétila: 200 °C,

— kolonnin lampétila: 130 °C,

— helium-kantokaasun virtausnopeus: 20 ml/minuutti.

Ruiskutetaan mikroruiskulla sellainen méaré vertailulivosta, ettd allyyli-
isotiosyanaattia vastaava piikki voidaan tunnistaa kromatogrammilta
helposti.

Lisdksi ruiskutetaan tisleestd otettu ndyte ja tarkistetaan, ettd saadun
piikin retentioaika vastaa allyyli-isotiosyanaatin piikkié.

Edelld kuvatuissa koeolosuhteissa mikddn viinin luontainen aine ei
aiheuta héiritsevaa piikkié tutkittavan naytteen kromatogrammissa.
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1.2

1.2.1

1.2.2

1.3

1.3.1

1.3.1.1

1.3.1.2

1.3.2

1.3.2.1

1.3.2.2

40. VARIOMINAISUUDET
VIINIT JA RYPALEMEHUT

Mairitelmat

Viinin viriominaisuuksilla tarkoitetaan sen luminositeettia ja sen
kromaattisuutta.

Luminositeetti vastaa transmittanssia. Se muuttuu kéinteisesti viinin
varin voimakkuuden kanssa.

Kromaattisuus vastaa hallitsevaa aallonpituutta (joka luonnehtii
vérisdvyd) ja puhtautta.

Perinteisesti ja mukavuussyistd, puna- ja roseeviinien viriominaisuudet

esitetddn vérin intensiteettind ja sdvynd noudattaen tavanomaiseksi
menetelmiksi omaksuttua menettelytapaa.

Menetelmien periaate

Vertailumenetelmd

Spektrofotometrinen menetelmé, jolla voidaan madrittdd tristimulu-
sarvot  ja  kolme vérikoordinaattia,  joitatarvitaan vérin
laatuvaatimuksille ~ kansainvélisen  valaistustoimikunnan  (CIE)
mukaisesti.

Tavanomainen menetelmd (sovellettavissa puna- ja roseeviineihin)

Spektrofotometrinen menetelmé, jolla vériominaisuudet ilmoitetaan
perinteisesti seuraavalla tavalla:

Viri-intensiteetti annetaan aallonpituuksilla 420, 520 ja 620 nm
mitattujen niiden absorbanssien summana,jotka saadaan 1 cm:n
optisella pituudella.

Virisdvy ilmoitetaan absorbanssien suhteena 420 ja 520 nm:ssé.

Vertailumenetelmi
Viilineisto
Spektrofotometri, jolla voidaan tehdd mittaukset 300-700 nm:n vélilla.

Pareittain saatavissa olevia lasikyvettejd, joiden optinen pituus b on 0,1;
0,2; 0,5; 1; 2 ja 4 cm.

Suoritus
Néytteen valmistaminen
Samea viini on kirkastettava sentnfugoimalla.

Mahdollisimman suuri méird uusien viinien ja kuohuviinien sisilté-
masté hiilidioksidista on poistettava ravistelemalla vakuumissa.

Mittaukset

Kaytettdvien kyvettien optinen pituus, b, on valittava siten, ettd mitattu
absorbanssi on vililla 0,3-0,7.

Ohjeellisesti on suositeltavaa kayttdd valkoviinejd maéaritettdessa
kyvettejd, joiden optinen pituus on 2 cm (tai 4 cm), roseeviinejd méaar-
itettdessd kyvettejd, joiden optinen pituus on 1 cm, ja punaviinejd
madritettdessd kyvettejd, joiden optinen pituus on 0,1 cm (tai 0,2 cm).

Spektrofotometriset mittaukset tehdddn kayttden vertailuliuoksena
tislattua vettd, saman optisen pituuden, b, omaavassa kyvetissd, absor-
banssiasteikon nollakohdan sditdmiseksi aallonpituuksilla 445, 495,
550 ja 625 nm.

Viinille mitataan optisella pituudella b nelja absorbanssia, A,,., A

4450 11495
A, ja A (kolmella desimaalilla).
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133

1.3.4
1.3.4.1

1.3.4.2

1.3.43

Laskeminen

Kayttden taulukossa 1 esitettyja b cm optisen pituuden absorbanssiar-

voja etsitddn vastaavat trans mittanssit (T %): T,,, T ., T, ja T ..

— Lasketaan tristimulusarvot X, Y ja Z, ilmoitettuna kymmenmurtolu-
kuina:

X=042xT_ +035xT, +021 xT,,
Y =020xT, +0,63xT, +0,17 xT,,
Z=024xT, +094xT,

— Lasketaan vérikoordinaatit x ja y:

X %
X = =
X+Y+Z Y X+Y+Z

Tulosten ilmoittaminen

Suhteellinen luminositeetti annetaan Y:n arvona prosentteina. (Musta Y
% = 0, vériton: Y % = 100).

Kromaattisuus ilmoitetaan hallitsevalla aallonpituudella ja puhtaudella.

Naiden mairittdmiseen kaytetdan spektripaikoilla yhdistettyd kromaatti-
suusdiagrammia, joka madritelladnkuviossa 1. O-piste vastaa kdytettyé
valkoista valonldhdettd ja edustaa standardilihteen C koordinaatteja x
= 0,3101 ja y, = 0,3163, joka edustaa keskimdérdisen kirkkauden
omaavaa piivinvaloa.

— Hallitseva aallonpituus

Sijoitetaan kromaattisuusdiagrammiin x ja y koordinaatein piste C.
Jos piste C sijaitsee kolmion AOB ulkopuolella, piirretddn suora,
joka yhdistdad pisteen O pisteeseen C, ja jatketaan sitd, kunnes se
leikkaa spektripaikan pisteessd S, joka vastaa hallitsevaa aallonpi-
tuutta.

Jos piste C sijaitsee kolmion AOB sisédpuolella, piirretddn suora C:
std O:hon; se leikkaa spektripaikan pisteessd, joka vastaa viinin
komplementtivérin aallonpituutta. Tédmé aallonpituus ilmoitetaan
arvona, jota seuraa kirjain C.

— Puhtaus:

Jos piste C sijaitsee kolmion AOB ulkopuolella, puhtaus
ilmoitetaan prosentteina suhteella:
100 x ete.lhlisyys C:stiO: {1?11

etdisyys O : sta S : ddn
Jos piste C sijaitsee kolmion AOB sisdpuolella, puhtaus ilmoitetaan
prosentteina suhteella:

100 X etdisyys C : std O : hon o)
etisyys O : st P: hen

Piste P on piste, jossa suora OC leikkaa purppuralinjan.

Puhtaus annetaan myds suoraan kromaattisuusdiagrammissa
tunnetuista arvoista x ja y (kuviot 2, 3, 4, 5 ja 6).

Tulokset

Luminositeetti, kromaattisuus (ilmoitettuna hallitsevalla aallonpituu-
della) ja puhtaus maarittavit taydellisesti viininvann.

Ne on ilmoitettava mééritysselosteessa, samoin kuin optinen pituus,
jolla mittaukset tehtiin.

(") Témé etdisyys on annettava suunnassa O:sta C:hen.
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TAULUKKO 1

Absorbanssien muuttaminen transmittansseiksi (T %)
Kdyttéohje:

Luetaan absorbanssiarvon ensimmdinen desimaali pystysuorasta
sarakkeesta 1 ja toinen desimaalivaakasuorasta sarakkeesta 2.

Luetaan niiden leikkauskohdassa sijaitseva luku. Transmittanssin
saamiseksi tdmé luku on jaettava 10:11djos absorbanssin arvo on alle 1,
100:11a jos se on valilld 1-2, 1 000:1la jos se on vélilld 2-3.

Huomautus:

Jokaisen lokeron oikeassa yldkulmassa olevan luvun avulla voidaan
ottaa interpoloimalla huomioon absorbanssiarvon kolmas desimaali.

2
N}

1000 * | 977 955 2| 933 | 912 | 891 **| 871 *| 851 7| 832 | 813 "

794 W1 776 M| 759 7| 741 7| 724 '°| 708 6| 692 | 676 | 661 "| 646

631 ™| 617 | 603 | 589 | 575 Y| 562 Y| 549 B | 537 2| 525 2| 513 "

501 11| 490 | 479 | 468 1| 457 | 447 °| 436 °| 427 | 417 | 407 °

398 7| 389 7| 380 | 371 ®| 363 | 355 ¥ 347 *| 339 *| 331 7| 324 %

316 7| 309 7| 302 7| 295 7| 288 | 282 7| 275 269 ©¢| 263 °| 257 ¢

251 ©| 245 | 240 °| 234 5| 229 S| 224 °|219 | 214 | 209 °| 204 °

199 4| 195 *| 190 *| 186 *| 182 *| 178 “*| 174 *| 170 *| 166 *| 162 *

158 3| 155 4| 151 3| 148 *| 144 *| 141 3| 138 3| 135 3| 132 *| 129 °

126 *| 123 *| 120 *| 117 *| 115 °| 112 2| 110 *| 107 *| 105 *| 102 ?

Exempel.:
Absorbans 0,47 1,47 2,47 3,47
T% 33,9 % 34 % 0,3 % 0 %

Transmittanssit T % on ilmoitettava 0,1 %:n tarkkuudella
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Kromaattisuusdiagrammi, jossa on kaikki spektrin virit
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drvot
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X-arvot

KUVA 3

Kromaattisuusdiagrammi heleéinpunaisille punaviineille ja ruskean-
punaisille punaviineille
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yoarvot

55 56 57 S8 39 £0 £1

B2 63 64

X-arvol

KUVA 4

Kromaattisuusdiagrammi heleinpunaisille punaviineille ja purp-
puranpunaisille punaviineille
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y-arval

£1 A2 £3 A A5 46 £7 A8 & 70 ! e 78 04 73 76

X-arvot

KUVA 5

Kromaattisuusdiagrammi heleinpunaisille punaviineille ja purp-
puranpunaisille punaviineille
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2.1

22

221
222
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23
2.3.1

232

2.4

PUHDISTETUT TIIVISTETYT RYPALEMEHUT

Periaate

Mitataan absorbanssi 452 nm:ssd 1 cm:n paksuudessa sen jéilkeen, kun
puhdistetun tiivistetyn rypédlemehunsokerikonsentraatio on saatettu
25 %:ksi (m/m) (25 °CBrix).

Laitteet

Spektrofotometri, jolla voidaan tehdd mittauksia vélilla 300-700 nm.

Lasikyvettejd, joiden optinen pituus on 1 cm.

Kalvosuodatin, jonka huokoisuus on 0,45 pum.

Suoritus
Ndytteen valmistaminen

Kaytetdan liuosta, jonka sokeripitoisuus on 25 % (m/m) (25 °CBrix) ja
joka on valmistettu luvun “pH” 4.1.2 kohdassa kuvatulla tavalla.
Suodatetaan kalvosuodattimen lapi, jonka huokoisuus on 0,45 pm.

Absorbanssin mddrittdminen

Saddetddn absorbanssin nollakohta aallonpituudella 425 nm kéyttden
tislattua vettd sisaltivad kyvettid, jonka optinen pituus on 1 cm.

Mitataan 25 % (25 °CBrix) sokeria sisdltivdn nesteen, joka on
valmistettu 2.3.1 kohdassa kuvatullatavalla, 1 cm:n optisen pituuden
omaavassa kyvetissd, absorbanssi A samalla aallonpituudella.

Tulosten ilmoittaminen

25 % (m/m) sokeria sisdltdvan (25 °CBrix) puhdistetun tiivistetyn
rypalemehun absorbanssi 425 nm:ssdilmoitetaan kahdella desimaalilla.
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41. FOLIN-CIOCALTEU-LUKU

MAARITELMA

Folin-Ciocalteu-luku on jiljempéné kuvatulla menetelmélla saatu tulos.

PERIAATE

Kaikki viinin sisédltdmét fenoliset yhdisteet hapetetaan Folin-Ciocalteu-
jreagenssilla. Reagenssi koostuu fosfovolframihapon (H,PW 0O,) ja
fosfomolybdeenihapon (H,PMo ,0, ) seoksesta, joka pelkistyy fenolien
hapettuessa  sinisiksi volframi- (W,0,,) ja molybdeenioksideiksi
(Mo,0,)).

Sinisen vérin absorptio on korkeimmillaan noin 750 nm:ssd. Se on
verrannollinen fenolisten yhdisteiden kokonaismaéraén.

REAGENSSIT

Reagenssien on oltava analyysilaatua. Kéytetyn veden on oltava
tislattua vetta tai vastaavan puhtausasteeno maavaa vetta.

Folin-Ciocalteu-reagenssi

Tatd reagenssia on kaupallisesti saatavissa suoraan kaytettdvassa
muodossa. Se voidaan valmistaaseuraavasti: liuotetaan 100 g natrium-
volframaattia (Na,WO,, 2 HO) ja 25 g natriummolybdaattia
(Na,MoO, 2 H,0) 700 ml:aan tislattua vetta; lisdtdén 50 ml 85 %
fosforihappoa (» = 1,71 g/ml) ja 100 ml vékevéd kloorivetyhappoa (~
= 1,19 g/ml). Kuumennetaan kiehuvaksi ja keitetddn 10 tuntiapysty-
jadhdyttimelld varustetussa kolvissa, tdmédn jélkeen lisdtdan 150 g
littumsulfaattia (Li,SO, H,0), muutama bromitippa ja Kkeitetdin
uudelleen 15 minuutin ajan. Jadhdytetddn ja taytetdan yhdeksi litraksi
tislatulla vedella.

Vedeton natriumkarbonaatti (Na,CO,), 20 % (m/v) -liuos.

VALINEISTO
Tavalliset laboratoriovilineet ja erityisesti:
100 ml:n mittapulloja.

Spektrofotometri, jota voidaan kéyttdd 750 nm:ssa.
SUORITUS

Punaviinit

Mitataan 100 ml:n (4.1) mittapulloon seuraavassa jarjestyksessa:

1 ml suhteessa 1/5 laimennettua viinid,

50 ml tislattua vettd,

5 ml Folin-Ciocalteu-reagenssia (3.1),

20 ml natriumkarbonaattiliuosta (3.2).

Téytetddn 100 ml:ksi tislatulla vedelld.

Homogenoidaan ravistelemalla. Odotetaan 30 minuuttia reaktion tasoit-
tumista. Médritetddn absorbanssi 750 nm:ssd 1 cm:n optisella pituudella
suhteessa vertailundytteeseen, jossa on kdytetty viinin sijasta tislattua

vettd.

Jos absorbanssi ei ole ldhelld 0,3:a, on viinin laimennusta muutettava.

Valkoviinit

Tehdédan maéaritys samalla tavalla 1 ml:sta laimentamatonta viinid.
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Puhdistetut tuvistetyt rypilemehut
Naytteen valmistaminen

Kéytetddn livosta, jonka sokeripitoisuus on 25 % (m/m) (25 °CBrix) ja
joka on valmistettu luvun ”pH” 4.1.2 kohdassa kuvatulla tavalla.

Mittaus

Tehdédan mittaus samalla tavoin kuin punaviineille (5.1) 5 ml:sta 5.3.1
kohdan mukaisesti valmistettuandytettd ja mitataan absorbanssi
suhteessa vertailundytteeseen, joka on valmistettu 5 ml:ista 25 % (m/
m)inverttisokeriliuosta.

TULOSTEN ILMOITTAMINEN

Laskentatapa

Tulos ilmoitetaan lukuna, joka saadaan kertomalla absorbanssi 100:1la,
jos kyseessd ovat suhteessa 1/5 laimennetut punaviinit (tai kaytettya
laimennusta vastaavalla kertoimella), ja 20:114, jos kyseessad ova tvalko-
viinit. Kun kyseessd ovat puhdistetut tiivistetyt rypalemehut,
absorbanssi kerrotaan 16:1la.

Toistettavuus

Saman henkilon kahden samanaikaisesti tai nopeasti perdkkdin tekemédn
madrityksen vilinen ero ei saa olla yli 1.

Tulosten hyvéd toistettavuus saavutetaan kdyttdméalld erittdin puhtaita
vilineitd (mittapullot ja spektrofotometrin kyvetit).
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42. PUHDISTETTUJEN THVISTETTYJEN RYPALEMEHUJEN
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5.1

ERITYISET MAARITYSEENETELMAT

KATIONIEN KOKONAISMAARA

PERIAATE
Kasitellddn nédyte vahvasti happamalla kationinvaihtajalla. Kationit

vaihdetaan H":ksi. Ne ilmoitetaan eluaatin kokonaishappopitoisuuden
ja ndytteen kokonaishappopitoisuuden erotuksena.

VALINEISTO

Pituudeltaan noin 300 mm ja sisdhalkaisijaltaan 10-11 mm oleva
lasikolonni, jossa on hana.

pH-mittari, jonka asteikko on jaettu vahintdadn 0,1 pH-yksikoihin.
Elektrodit:
— lasielektrodi, sdilytetddn tislatussa vedessa.

— kalomeli/kylldstetty kaliumkloridi-vertailuelektrodi, sdilytetddnkyl-
lastetyssd kaliumkloridiliuoksessa,

— tai yhdistetty elektrodi, sdilytetdén tislatussa vedess.

REAGENSSIT

Vahvasti hapan kationinvaihtaja H'-muodossa. Ennen kéyttod hartsia on
turvotettava vedessé yli yon.

0,1 M natnumhydroksidiliuos.

pH-indikaattoripaperi.
SUORITUS

Niytteen valmistaminen

Kaytetddn livosta, joka on saatu laimentamalla puhdistettu tiivistetty
rypilemehu 40 %:ksi (m/v) luvun “Kokonaishappopitoisuus” 5.1.2
kohdassa kuvatulla tavalla.

Toninvaihtokolonnin valmistaminen

Asetetaan kolonniin noin 10 ml H" -muodossa olevaa paisutettua ionin-
vaihtohartsia; huuhdellaan kolonnia tislatulla vedelld, kunnes happo on
peseytynyt pois; tdmé todetaan indikaattoripaperilla.

Ioninvaihto

Valutetaan kolonnin ldpi 100 ml puhdistetusta tiivistetystd rypaleme-
husta 4.1 kohdan mukaisesti valmistettua liuosta 1 tippa sekunnissa.
Kerétddn eluaatti mittalasiin. Huuhdotaan kolonni 50 ml:lla tislattua
vettd. Titrataan eluaatin happopitoisuus (mukaan lukien huuhteluvesi)
0,1 M natriumhydroksidili uoksella pH-arvoon 7 20 °C:ssa. Emaksistd
livosta on lisdttdvd hitaasti ja liuosta on ravisteltava koko ajan.
Kaytetyn 0,1 M natriumhydroksidiliuoksen tilavuus on n ml.

TULOSTEN ILMOITTAMINEN

Kationien kokonaismddrd ilmoitetaan milliekvivalentteina kilogram-
massa kokonaissokeria yhdelld desimaalilla.

Laskeminen

— Eluaatin happopitoisuus ilmoitettuna milliekvivalentteina kilogram-
massa puhdistettua tiivistettyd rypélemehua:

E=25xn.

— Puhdistetun tiivistetyn rypdlemehun kokonaishappopitoisuus milli-
ekvivalentteina  kilogrammassa (ks. “Kokonaishappopitoisuus”
6.1.2 kohta): a
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— Kationien kokonaismédrd milliekvivalentteina kilogrammassa koko-
naissokeria:

25n—a

100
P X

P = kokonaissokerien pitoisuus prosentteina (m/m).
JOHTOKYKY

PERIAATE

Nestepatsaan sidhkonjohtavuus maéiritetddn kahdella samansuuntaisella
platinaelektrodilla, jotka muodostavat yhden haaran Wheatstonen sillan
kytkennéssa.

Johtokyky vaihtelee lampétilan mukaan. Se ilmoitetaan 20 °C:ssa.

LAITE

Johtokykymittari, jolla voidaan tehdéd johtokykymittauksia alueella 1-
1 000 mikrosiemensié/cm.

Vesihaude, jolla voidaan saattaa médritettdvien ndytteiden lampdtila
noin 20 °C:seen (20 + 2 °C).

REAGENSSIT

Demineralisoitu vesi, jonka ominaisjohtokyky on alle 2 mikrosie-
mensid/cm 20 °C:ssa.

Kaliumkloridivertailuliuos.

Liuotetaan 0,581 g aiemmin 105 ©°C:ssa vakiopainoon kuivattua
kaliumkloridia, KCI, demineralisoituun veteen (3.1). Taytetddn yhdeksi
litraksi demineralisoidulla vedelld (3.1). Tama liuoksen johtokyky on
1 000 mikrosiemensid/cm 20 °C:ssa. Se sdilyy 3 kuukautta.

SUORITUS

Niytteen valmistaminen méiritysti varten

Kéytetddn liuosta, jonka kokonaissokenpitoisuus on 25 % (m/m)
(25 °CBrix), kuten kuvataan luvun ”pH:n médrittdminen” 4.1.2
kohdassa.

Johtokyvyn miérittiminen

Saatetaan médritettdvd ndyte 20 ©°C:seen vesihauteessa. Pidetddn
lampétila vakiona 0,1 °C:n tarkkuudella.

Huuhdotaan johtokykymittarin mittauskenno kaksi kertaa tutkittavalla
liuoksella.

Mitataan johtokyky ilmoitettuna mikrosiemenseind senttimetria kohti.

TULOSTEN ILMOITTAMINEN

Puhdistetusta tiivistetystd rypdlemehusta valmistetun 25 % (m/m)
(25 °CBrix) liuoksen johtokyky ilmoitetaan kokonaislukuna mikrosie-
menseind senttimetrid kohti (Sem™) 20 °C:ssa.

Laskeminen

Jos laitteessa ei ole lampotilankompensoijaa, mitattu johtokyky
korjataan taulukon 1 avulla. Jos ldmpdtila on alle 20 °C, lisdtddn
korjaus; jos lampétila on yli 20 °C, vihennetddn korjaus.
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TAULUKKO 1

Johtokykyyn tehtdvit korjaukset, kun lampdtila eroaa 20 °C:sta, mikrosiemenseind cm™

Lampdtilat

Johtokyky 20,2 20,4 20,6 20,8 21,0 21,2 21,4 21,6 21,8 | 22,0(Y)

19,8 19,6 19,4 19,2 19,0 18,8 18,6 18,4 18,2 18,0 (%)
0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
50 0 0 1 1 1 1 1 2 2 2
100 0 1 1 2 2 3 3 3 4 4
150 1 1 2 3 3 4 5 5 6 7
200 1 2 3 3 4 5 6 7 8 9
250 1 2 3 4 6 7 8 9 10 11
300 1 3 4 5 7 8 9 11 12 13
350 1 3 5 6 8 9 11 12 14 15
400 2 3 5 7 9 11 12 14 16 18
450 2 3 6 8 10 12 14 16 18 20
500 2 4 7 9 11 13 15 18 20 22
550 2 5 7 10 12 14 17 19 22 24
600 3 5 8 11 13 16 18 21 24 26

(") Korjaus vahennetddn.
(* Korjaus lisatadn.

HYDROKSHIMETYYLIFURFURAALI
MENETELMIEN PERIAATE

Kolorimetrinen menetelmé

Furaanista johdetut aldehydit, joista tirkein on hydroksimetyylifurfur-
aali, reagoivat barbituurihapon ja paratoluidiinin kanssa ja reaktiossa
syntyy punainen yhdiste, joka médritetddn kolorimetrisesti 550 nm:ssa.

Suuren erotuskyvyn nestekromatografia

Erottaminen kolonnissa kéanteisfaasilla ja maarittiminen 280 nm:ssi.
KOLORIMETRINEN MENETELMA

Laitteet
Spektrofotometri, jolla voidaan tehdd mittauksia vililla 300-700 nm.

Lasikyvettejd, optinen pituus 1 cm.
Reagenssit

Barbituurihappo, 0,5 % livos (m/v)

Liuotetaan 500 mg barbituurihappoa, C,O,N,H,, tislattuun veteen
lammittden hieman 100 °C:ssa vesihauteessa; taytetddn 100 ml:ksi

tislatulla vedelld. Livos siilyy noin yhden viikon.

Paratoluidiini, 10 % livos (m/v)

Mitataan 10 g paratoluidiinia, C H,(CH,)NH,, 100 ml:n mittapulloon;
lisitddn 50 ml isopropanolia, CH,CH(OH)CH,, ja 10 ml jidetikkaa,
CH,COOH(p,, = 1,05 g/ml); tdytetddn 100 ml:ksi isopropanolilla.
Tama liuos on uusittava paivittdin.

Asetaldehydi (CH,CHO), 1 % vesiliuos (m/v)

Valmistetaan juuri ennen kayttod.

Hydroksimetyylifurfuraali, C.O H, 1 g/l vesiliuos

Valmistetaan peréttéisilla laimennuksilla liuokset, joiden pitoisuudet
ovat 5; 10; 20; 30 ja 40 mg/l. Pitoisuudeltaan 1 g/l oleva liuos ja sen
laimennokset on valmistettava juuri ennen kayttod.
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Suoritus

Ndytteen valmistaminen

Kéytetddn liuosta, joka on saatu laimentamalla puhdistettu tiivistetty
rypilemehu 40 %:ksi (m/v) luvun “Kokonaishappopitoisuus” 5.1.2
kohdan mukaisesti. Tehdddn madritys 2 ml:sta titd liuosta.

Kolorimetrinen mddritys

Mitataan kahteen 25 ml:n hiostulpalliseen pulloon «a ja b 2 ml néytettd,
joka on valmistettu 2.3.1 kohdan mukaisesti. Mitataan molempiin
pulloihin 5 ml paratoluidiinilivosta (2.2.2); sekoitetaan. Lisétidn
pulloon b (vertailu) 1 ml tislattua vettd, ja pulloon @ (mittaus) 1 ml
barbituurihappolivosta ~ (2.2.1).  Homogenoidaan  ravistelemalla.
Siirretadn pullojen sisdltd spektrofotometrin 1 cm:n kyvetteihin.
Sdddetddn absor- banssiasteikon nollakohta aallonpituudelle 550 nm
kayttden pullon b siséltod, seurataan pullon a sisdllon absorbanssin
muutosta; mitataan sen suurin arvo A, joka saavutetaan 2-5 minuutissa.

Naytteet, joiden hydroksimetyylifurfuraalipitoisuus on yli 30 mg/l, on
laimennettava ennen maaritysta.

Kalibrointikdyrdn laatiminen

Mitataan kahteen 25 ml:n pulloon a ja b 2 ml hydroksimetyylifurfuraa-
liliuoksia, joiden pitoisuudet ovat 5; 10; 20; 30 ja 40 mg/l (2.2.4) ja

kasitelldan ne 2.3.2 kohdassa kuvatulla tavalla.

Graafinen kuvaaja, joka esittdd absorbanssin muutoksen vertailuliuosten
hydroksimetyylifurfuraalipitoisuuksien milligrammoina litrassa
funktiona on origon kautta kulkeva suora.

Tulosten ilmoittaminen

Puhdistettujen tiivistettyjen rypalemehujen hydroksimetyylifurfuraalipi-
toisuus ilmoitetaan milligrammoina kilogrammassa kokonaissokeria.
Laskentatapa

Madritettdvan ndytteen hydroksimetyylifurfuraalipitoisuus C mg/l on
kalibrointikdyrdltd saatava pitoisuus, joka vastaa tdstd ndytteestd
mitattua absorbanssia A.

Hydroksimetyylifurfuraalipitoisuus ~ milligrammoina  kilogrammassa
kokonaissokeria:

C
250 x =
“Pp

P = puhdistetun tiivistetyn rypdlemehun kokonaissokerien pitoisuus
prosentteina (m/m).

SUUREN EROTUSKYVYN NESTEKROMATOGRAFIA

Laitteet
Suuren erotuskyvyn nestekromatografi, jossa on:
— 5-10 ul injektointiluuppi,

— detektori, spektrofotometri, jolla voidaan tehdd mittauksia 280 nm:
ssd,

— kolonni, silikaan sidottu oktadesyyli (esimerkiksi: Bondapak C g -
Corasil, Water Ass.),

— piirturi ja mahdollisesti integraattori.
Liikkuvan faasin virtausnopeus: 1,5 ml/min.

Kalvosuodatuslaitteisto (0,45 pm)

Reagenssit

Kahdesti tislattu vesi.

Metanoli, CH,OH, tislattu tai HPLC-laatua.
Etikkahappo, CH,COOH(p,, = 1,05 g/ml).
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Liikkuva faasi: vesi-metanoli (3.2.2) - etikkahappo (3.2.3) suodatettu
kalvosuodattimen (0,45 um) lapi, (40 - 9 - 1 v/v).

Tama litkkkuva faasi on valmistettava péivittdin ja kaasut on poistettava
ennen kayttoa.

Hydroksimetyylifurfuraalivertailuliuos, 25 mg/l (m/v).

Mitataan 100 ml:n mittapulloon tarkalleen 25 mg hydroksimetyylifur-
furaalia, CH,0,, ja tiytetdéin tilavuus merkkiin metanolilla (3.2.2).
Tami livos laimennetaan metanolilla (3.2.2) suhteessa 1/10 ja
suodatetaan kalvosuodattimen (0,45 pm) lépi.

Ruskeassa ilmatiiviisti suljetussa pullossa jadkaapissa sdilytettynd tama
livos siilyy 2-3 kuukautta.

Suoritus

Ndytteen valmistaminen

Kaéytetddn livosta, joka on saatu laimentamalla puhdistettu tiivistetty
rypdlemehu 40 %:ksi (m/v) luvun “Kokonaishappopitoisuus” 5.1.2
kohdan mukaisesti ja suodattamalla liuos kalvosuodattimen (0,45 pm)
lapi.

Kromatografinen mddritys

Injektoidaan kromatografiin 5 (tai 10) pl 3.3.1 kohdan mukaisesti
valmistettua néytettd ja 5 (tai 10) pl hydroksimetyylifurfuraalivertailu-
livosta (3.2.5). Tulostetaan kromatogrammi.

Hydroksimetyylifurfuraalin retentioaika on noin 6-7 minuuttia.

Tulosten ilmoittaminen

Puhdistettujen tiivistettyjen rypédlemehujen hydroksimetyylifuriuraalipi-
toisuus ilmoitetaan milligrammoina kilogrammassa kokonaissokeria.

Laskentatapa

Puhdistetusta tiivistetystd rypdlemehusta saadun 40 % (m/v) liuoksen
hydroksimetyylifurfuraalipitoisuus on C mg/l.

Hydroksimetyylifurfuraalipitoisuus ~ milligrammoina  kilogrammassa
kokonaissokeria:
250 x C
P
P = puhdistetun tiivistetyn rypadlemehun kokonaissokerien pitoisuus
prosentteina (m/m).

RASKASMETALLIT
PERIAATTEET

Raskasmetallien nopea arviointimenetelma

Raskasmetallit osoitetaan sopivasti laimennetusta puhdistetusta tiiviste-
tystd rypdlemehusta vérilld, jonka sulfidien muodostuminen tuottaa. Ne
arvioidaan vertaamalla lyijyvertailuliuokseen, joka vastaa korkeinta
hyvéksyttyéd pitoisuutta.

Lyijypitoisuuden méirittiminen atomiabsorptiospektrofotometri-
sesti

Kelaatti, jonka lyijy muodostaa ammoniumpyrrolidiiniditiokarbamaatin
kanssa, uutetaan metyyli-isobutyyliketonilla ja absorbanssi mitataan
283,3 nm: ssd. Lyijypitoisuus madritetdsn lisdysmenetelmalld.

RASKASMETALLIEN NOPEA ARVIOINTIMENETELMA
Reagenssit

Laimennettu kloorivetyhappo, 70 % (m/v)

Mitataan 70 g kloorivetyhappoa (Hcl),(p,, = 1,16-1,19 g/ml), ja
taytetddn vedella 100 ml:ksi.
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Laimennettu kloorivetyhappo, 20 % (m/v)

Mitataan 20 g kloorivetyhappoa (Hcl), (p,, = 1,16-1,19 g/ml), ja
tdytetddn vedelld 100 ml:ksi.

Laimennettu ammoniakki

Mitataan 14 g ammoniakkia (NH,),(p,, = 0,931-0,934 g/ml), ja
taytetddn vedella 100 ml:ksi.

Puskurilivos, pH 3,5

Liuotetaan 25 g ammoniumasetaattia (CH,COONH,) 25 ml:aan vetté ja
lisdtdan 38 ml laimennettua kloorivetyhappoa (2.1.1). Tarpeen vaatiessa
saddetdan pH laimennetulla rikkihapolla (2.1.2) tai laimennetulla
ammoniakilla (2.1.3) ja taytetdan vedelld 100 ml:ksi.

Tioasetamidiliuos, (C,HNS), 4 % (m/v)

Glyseroliliuvos (C,;HO,), 85 % (m/v)
(n,20 °C = 1,449-1,455).

Tioasetamidireagenssi

Lisdtdan 0,2 ml:aan tioasetamidilivosta (2.1.5) 1 ml seosta, jossa on
5 ml vettd, 15 ml 1 M natriumhydroksidilivosta ja 20 ml glyserolia
(2.1.6). Lammitetdan 100 °C:ssa vesihauteessa 20 sekuntia. Valmiste-
taan juuri ennen kdyttod.

Lyijyliuos, 0,002 g/l

Valmistetaan 1 g/ lyijyéd sisdltavd liuos liuottamalla veteen 0,400 g
lyijynitraattia, Pb(NO,),, ja tdytetddn vedelld 250 ml:ksi. Laimennetaan
tdimé livos vedelld juuri ennen kiyttdd 2%o:ksi, jotta saadaan lyijyd
0,002 g/l sisiltéva livos.

Suoritus

Liuotetaan puhdistetusta tiivistetystd rypalemehusta otettu 10 g:n
suuruinen ndyte 10 ml:aan vettd. Lisdtddn 2 ml puskuriliuosta, jonka
pH-arvo on 3,5 (2.1.4); sekoitetaan. Lisdtddn 1,2 ml tioasetamidireagen-
ssia  (2.1.7). Sekoitetaan viipymittd. Valmistetaan vertailundyte
samoissa koeolosuhteissa kiyttden10 ml lyijyd 0,002 g/l sisaltivda
livosta (2.1.8).

Puhdistettuun tiivistettyyn rypédlemehuun mahdollisesti muodostunut
ruskea véri ei saa olla kahden minuutin kuluttua tummempi kuin vertai-
luliuoksen viri.

Laskeininen

Kaytetyissd koeolosuhteissa vertailukoe vastaa korkeinta hyvéksyttya
raskasmetallipitoisuutta ilmoitettunalyijynd 2 mg/kg:ssa puhdistettua
tiivistettyd rypalemehua.

LYLTYPITOISUUDEN MAARITTAMINEN ATOMIABSORPTIOS-
PEKTROFOTOMETRILLA

Laitteet

Atomiabsorptiospektrofotometri, jossa on ilma-asetyleenipoltin.

Lyijyonttokatodilamppu.

Reagenssit
Laimennettu etikkahappo.

Mitataan 12 g jddetikkaa(p,, = 1,05 g/ml) ja tdytetddn vedelld 100 ml:
ksi.

Ammoniumpyrrolidiiniditiokarbamaattiliuvos C.H NS, 1 % (m/v).
Metyyli-isobutyyliketoni, (CH,),CHCH,COCH,).

Lyijyliuos, joka siséltda lyijya 0,010 g/l.

Laimennetaan 1 g/l lyijyé sisdltiva lyijylivos (2.1.8) 1 %:ksi (v/v).
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Suoritus

Tutkittava liuos

Liuotetaan 10 g puhdistettua tiivistettyd rypdlemehua seokseen, joka
siséltdd yhtd suuret tilavuudet laimennettua etikkahappoa (3.2.1) ja
vettd, ja taytetddn talld seoksella 100 ml:ksi.

Lisatdan 2 ml ammoniumpyrrolidiiniditiokarbamaattiliuvosta (3.2.2) ja
10 ml metyyli-isobutyyliketoni (3.2.3). Ravistellaan 30 sekuntia
valolta suojattuna. Annetaan kerrosten erottua. Kiytetddn metyyli-
isobutyyliketonikerros.

Vertailulivokset

Valmistetaan 3 vertailuliuosta, jotka siséltdvit 10 g puhdistettua tiivis-
tettyd rypdlemehua, 1, 2 ja 3 ml 0,010 g/l lyijyliuosta (3.2.4).
Kasitelladn liuokset samalla tavoin kuin méaaritettava liuos.

Sokeakoe

Valmistetaan sokeakoeliuos 3.3.1 kohdan koeolosuhteissa, mutta ei
lisatd liuokseen puhdistettua tiivistettyd rypalemehua.

Mddritys

Valitaan aallonpituus 283,3 nm.

Atomisoidaan sokeakokeesta perdisin oleva metyyli-isobutyyliketoni
liekissd ja sdddetddn absorbanssin nollakohta.

Kéyttden vastaavia liuosuutteita mddritetdéin tutkittavan liuoksen ja
vertailulivosten absorbanssit.
Tulosten ilmoittaminen

Lyijypitoisuus ilmoitetaan milligrammoina kilogrammassa puhdistettua
titvistettyd rypdlemehua.

Laskeminen

Piirretddn kdyrd, joka edustaa absorbanssien muuttumista vertailuliuok-
siin lisdtyn lyijyn konsentraation funktiona, kun nollakonsentraatio
vastaa tutkittavaa liuosta.

Ekstrapoloidaan pisteet yhdistdva suora, kunnes se leikkaa konsentraa-
tioakselin negatiivisella osalla. Tamén pisteen etdisyys origosta antaa
tutkittavan liuoksen lyijykonsentraation.

ETANOLIN KEMIALLINEN MAARITYS

Tatd madritysmenetelmad kaytetddn madritettdessd alkoholipitoisuus
vihdn alkoholia sisdltdvistd nesteistd, kuten rypdlemehut, tiivistetyt
rypédlemehut ja puhdistetut tiivistetyt rypalemehut.

PERIAATE

Nesteen yksinkertainen tislaus. Tisleen sisdltimdn etanolin hapetta-
minen kaliumdikromaatilla. Dikromaattiylijidmén titraus rauta (II)
liuoksella.

LAITE

Kaytetdan luvun ”Alkoholipitoisuus” 3.2 kohdassa kuvattua tislauslai-
tetta.

REAGENSSIT

Kaliumdikromaattiliuos

Liuotetaan 33,600 g kaliumdikromaattia (K,Cr,0,) sellaiseen méérdan
vettd, ettd liuosta on 20 °C:ssa yksi litra.

Yksi millilitra tétd livosta hapettaa 7,8924 mg alkoholia.

Rauta (II) ammoniumsulfaattiliuos

Liuotetaan 135 g rauta(Il)ammoniumsulfaattia, FeSO,.(NH,),SO, 6H,0
sellaiseen madradn vettd, ettd siitd tulee 1 litra livosta ja lisdtddn 20 ml
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5.1

vikevéd rikkihappoa (H,SO,), (p,, = 1,84 g/ml). Juuri valmistettuna
tama liuos vastaa noin puolen tilavuutensa kokoista dikromaattiliuosta.
Tamén jalkeen se hapettuu hitaasti.

Kaliumpermanganaattiliuos

Liuotetaan 1,088 g kaliumpermanganaattia, KMnO,, sellaiseen méérdan
vettd, ettd saadaan liuosta 1 litra.

Suhteessa 1/2 (v/v) laimennettu rikkihappo

Lisatdan ravistellen ja hieman kerrallaan 500 ml:aan vetta 500 ml
rikkihappoa (H,SO,) (p,, = 1,84 g/ml).

Rauta-ortofenantroliini -reagenssi

Liuotetaan 0,695 g rautasulfaattia, FeSO,. 7H,0 100 ml:aan vettd,
lisitdén 1,485 g ortofenantroliinimonohydraattia, C_ HN,, H)O.
Lammitetddn liukenemisen helpottamiseksi. Tdmé kirkkaan punainen

livos sdilyy erittdin hyvin.
SUORITUS

Tislaus

Mitataan tislauskolviin 100 g puhdistettua tiivistettyd rypédlemehua ja
100 ml vettd. Kerdtddn tisle 100 ml:n mittapulloon ja taytetddn
merkkiin vedelld.

Hapettaminen

Mitataan 300 ml:n hiostulpalliseen pulloon, joka voidaan huuhdella
ilman havikkid laajennetun kaulaosansa ansiota, 20 ml kaliumdikro-
maattiliuosta (3.1), 20 ml suhteessa 1/2 (v/v) laimennettua rikkihappoa
(3.4) ja ravistellaan. Lisdtddn 20 ml tislettd. Suljetaan pullo, ravistellaan
ja odotetaan vihintddn 30 minuuttia ravistellen pulloa ajoittain
("maédritys” -pullo).

Tehdéan rauta (II) ammoniumsulfaattiliuoksella titraus (3.2) kaliumdik-
romaattilivoksen suhteen mittaamalla samanlaiseen pulloon sama maéri
reagensseja, mutta korvaamalla 20 ml tislettd 20 ml:lla tislattua vettd
("vertailu” -pullo).

Titraus

Lisétddn 4 tippaa ortofenantroliinireagenssia (3.5) “maéritys” -pulloon.
Titrataandikromaattiylijadma lisad- malla pulloon rauta (II) ammonium-
sulfaattilivosta (3.2). Keskeytetddn rautaliuoksen lisddminen, kun seos
muuttuu sinivihredstd ruskeaksi.

Loppukohdan tarkentamiseksi muutetaan ruskea liuos sinivihredksi
kaliumpermanganaattiliuoksella  (3.3). Vihennetddn kymmenesosa
tamén liuoksen tilavuuden rauta (II) sulfaattiliuoksen tilavuudesta.
Tadma erotus on n.

Toistetaan suoritus samalla tavoin “vertailu” -pullolle. Erotus on n'.

TULOSTEN ILMOITTAMINEN

Etanoli ilmoitetaan grammoina kilogrammassa kokonaissokeria yhdelld
desimaalilla.

Laskentatapa

n' ml rautalivosta pelkistdd 20 ml dikromaattilivosta, joka hapettaa
157,85 mg puhdasta etanolia.

Yhdelld millilitralla rauta (II) liuosta on sama pelkistivd vaikutus kuin:
157,85

n'

mg etanol

n' — n ml:lla rauta (I) livosta on sama pelkistiva vaikutus kuin:

1

157,85 x pon mg etanol

Etanolia g/kg puhdistettua tiivistettyd rypilemehua:
n'—n

7,892 x
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Etanolia g/kg kokonaissokeria:
n'—n
n' x P
jossa P = kokonaissokerien pitoisuus prosentteina (m/m).

789,2 x

MESOINOSITOLI, SKYLLOINOSITOLI JA SAKKAROOSI

PERIAATE

Silanoitujen johdannaisten kaasukromatografia.

REAGENSSIT

Sisdinen standardi: xylitoli (10 g/l vesiliuos, johon on lisétty lastankar-
jellinen natriumatsidia).

Bistrimetyylisilyylitrifluoroasetamidi - BSTFA - (C,H F,NOSi,).

18
Trimetyylikloorisilaani (C,H,CISi).
Pyridiini, analyysilaatua (C,H,N).

Mesoinositoli (C,H,,0,).

VALINEISTO
Kaasukromatografi, jossa on:

Kapillaarikolonni (esimerkiksi sulatettu silikakapillaarikolonni, OV 1,
kalvon paksuus 0,15 pm, pituus 25 m ja siséhalkaisija 0,3 mm).

Suoritusolosuhteet:

— kantokaasu: vety tai helium,

— kaasun virtausnopeus: noin 2 ml/minuutissa,
— injektorin ja detektorin lampdétila: 300 °C,

— ldmpdatilan ohjelmointi: 1 minuutti 160 °C, 4 °C/minuutti, kunnes
saavutetaan 260 °C, isotermisesti 260 °C:ssa 15 minuuttia,

— jakosuhde: noin 1 1-20.

Integraanori.

Mikroruisku, 10 pl.

Mikropipettejd, 50, 100 ja 200 pl.

2 ml:n mittapulloja, joissa on teflonkorkki.

Uuni.

SUORITUS

Mitataan 50 ml:n mittapulloon tarkalleen 5 g puhdistettua tiivistettyd
rypdlemehua, 1 ml xylitolistandardiliuosta (2.1) ja tdytetddn merkkiin
vedellda. Naytteen homogenoinnin jélkeen otetaan 100 pl liuosta mitta-
pulloon ja kuivataan kevyessd ilmavirrassa (3.6). Haihtumisen
helpottamiseksi on mahdollista liséta 100 pl absoluuttista etanolia.

Liuotetaan jaannos huolellisesti 100 pl:aan pyridiinid (2.4), lisdtdan
100 pl bistrimetyylisilyylitrifluoroasetamidia (2.2) ja 10 pl trimetyylik-
loorisilaania (2.3), suljetaan pullo teflonkorkilla ja asetetaan 60 °C:n
uuniin tunnin ajaksi.

Otetaan 0,5 pl kirkasta nestettd ja injektoidaan se kayttden onttoa
lammitettyd neulaa edelld mainitun jaka ja suhteen mukaisesti.
TULOSTEN LASKEMINEN

Valmistetaan liuos, joka siséltaa:

60 g/l glukoosia, 60 g/l fruktoosia, 1 g/l mesoinositolia ja 1 g/l
sakkaroosia.

Punnitaan 5 g titd livosta ja edetddn 4 kohdassa kuvatulla tavalla.
Lasketaan mesoinositolin ja sakkaroosinkertoimet xylitolin suhteen
saadusta kromatogrammista.

Skylloinositolille, jota ei ole kaupallisesti saatavissa ja jonka reten-
tioaika on glukoosin anomeriamuotojen viimeisen piikin ja
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mesoinositolin viimeisen piikin vililld (ks. liitekuva), kdytetdin mesoi-
nositolin kerrointa.

TULOSTEN ILMOITTAMINEN

Mesoinositoli ja skylloinositoli ilmoitetaan milligrammoina kilogram-
massa  kokonaissokeria. ~ Sakkaroosi  ilmoitetaan  grammoina
kilogrammassa rypilemehua.
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Kuva: Mesoinositolin, skylloinositolin ja sakkaroosin kaasukromatogrammi.
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VM6
43. VEDEN 18- JA 16-HAPPI-ISOTOOPPIEN SUHTEEN MAARITTA-
MINEN VIINISSA

I MENETELMAN KUVAUS

1. Menetelmin tarkoitus

Télla menetelmélld médritetddn eri alkuperdd olevan veden 18- ja 16-
happi-isotooppien suhde. Isotooppisuhde '"O/'°O voidaan ilmaista
poikkeamana & %o suhteessa kansainvilisen vertailumateriaalin V.
SMOW isotooppisuhteesta:

RA
8:[%0] = {R d 71} % 1000

SMOW

2. Periaate
Isotooppisuhde '|0/'°O maéritetddn isotooppisuhdemassaspektrome-
trialla (IRMS) ionivirroista m/z 46 (*C'°0"0) ja m/z 44 (*C'O,),
jotka muodostuvat hiilidioksidista, kun viinissd olevan veden kanssa
on tapahtunut vaihto reaktiossa
(:léuoZ + HZISO PN Cléo]SO + Hzléo

Madritykseen kdytetddn kaasufaasissa olevaa hiilidioksidia.

3. Reagenssit
— Hiilidioksidi, analyysilaatu
— SMOW (Standard Mean Ocean Water)
— GISP (Greenland Ice Sheet Precipitation)
— SLAP (Standard Light Arctic Precipitation)
— Vertailuvetend puhdas laboratoriovesi, joka on tarkasti kalibroitu

Wienissd toimivan kansainvélisen atomienergiajérjestén (IAEA)
vertailumateriaalien avulla

4. Laboratoriolaitteet

— isotooppisuhdemassaspektrometri, jonka sisdinen toistettavuus on
0,05 %o.

— kolme kerédjéad, jotta voidaan samanaikaisesti rekisterdidd ionit m/z
44, 45 ja 46 tai jollei tdllaista ole, kaksi kerddjdd, jotta voidaan
madrittdd ionit m/z 44 ja 46

— termostoitu laitteisto (+ 0,5°C C) hiilidioksidin ja viinissd olevan
veden tasapainottamiseksi

— tyhjopumppu, jolla voidaan saavuttaa 0,13 Pa:n sisdinen paine

— néyteampulleja, tilavuus 15 ml, joissa on kapillaariputki, jonka sisé-
halkaisija on noin 0,015 mm

— Eppendorf-pipetti, jossa on kertakédyttoinen muovikéarki

5. Koemiiritykset

5.1. Manuaalinen menetelmd
Tasapainotusmenetelma
Naytteen aplikointi

— Otetaan 1,5 ml:n kiintedtilavuuksinen Eppendorf-pipetti, kiinnite-
tddn sithen kérki ja pipetoidaan analysoitavaa nestettd
pyorokolviin. Kolvin kaula ympdrille levitetdsin silikonirasvaa ja
kiinnitetdan kolvi venttiiliin sekd tarkistetaan, ettd se on kunnolla
suljettu.

— Toistetaan kaikkien kolvien osalta koko ndytetelineessd ja yhteen
kolviin pannaan vertailulaboratoriovetta.
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5.2

Kaasunpoisto telineestd

Molemmat néytetelineet jadhdytetddn nestemadiselld typelld, jonka
jalkeen koko laitteisto huuhdotaan, kunnes saavutetaan 0,1 mmHg:n
paine avaamalla venttiilit.

Tamién jélkeen venttiilit suljetaan ja annetaan limmetd. Kaasunpoisto
toistetaan, kunnes ei endé esiinny paineenvaihtelua.

Veden ja hiilidioksidin tasapainotus

Naytetelineet jadhdytetddn —70 °C:seen (nestemdisen typen ja alkoholin
seoksella) veden jaddyttamiseksi ja ndytteet pannaan tyhjoon. Kun tyhjé
on vakiintunut, telineet eristetdan venttiililld, ja hiilidioksidin syottojar-
jestelmd huuhdotaan. Kaasumainen hiilidioksidi paéstetddn telineeseen,
kun se on eristetty muusta laitteistosta, ja teline pannaan 25 °C:n
(0,5 °C) termostoituun hauteeseen 12 tunniksi (yon yli). Jotta tasapai-
notusaika on mahdollisimman oikea, ndytteet kannattaa valmistaa
iltapdivélld ja jattad tasapainottumaan yon yli.

Vaihtuneen CO,:n siirtiminen mittauskyvetteihin

Niyteteline, jossa on yhtd monta mittauskyvettid kuin vaihtunutta CO,:
ta sisdltdvdd kolvia, kiinnitetddn tyhj6linjaan tyotelineen viereen. Tyhyjat
kyvetit huuhdotaan huolellisesti, ja kolveissa olevat vaihtuneet kaasu-
néytteet siirretddn yksitellen nestemdiselld typelld jadhdytettyihin
mittauskyvetteihin. Mittauskyvettien annetaan lammetd huoneenlampd-
tilaan.

Automaattisen ndytteenvaihtajan kéytté

Tasapainottamista varten ndyteampullit tdytetdan joko 2 ml:lla viinid tai
2 ml:lla vettd (laboratoriovertailundyte) ja jadhdytetddn — 18 °C:seen.
Naytetelineet, joissa jaddytetyt ndytteet ovat, kiinnitetddn tasapainotus-
laitteistoon, ja sen jélkeen, kun laitteisto on kytketty tyhjoon, sithen
pédstetddn hiilidioksidi 800 hPa:n paineessa.

Tasapaino saavutetaan 22+0,5 °C:n ldmpotilassa véhintddn 5 tunnin
kuluttua ravistaen kohtalaisesti. Koska tasapainottumisaika riippuu
ampullin muodosta, oikea aika kiytettdville laitteistolle on méaéritettiva
etukiteen.

Ampulleissa oleva hiilidioksidi siirretddn sitten massaspektrometrin
syottokammioon  kapillaariputken kautta, ja médritys suoritetaan
kunkin laitetyypin ohjeiden mukaisesti.

Tulosten laskeminen ja ilmoittaminen

lonien m/z 46 ja 44 (I,/1,) suhteellinen ero &' néytteen ja vertailuma-
teriaalin vélilld ilmaistaan %o:na seuraavan yhtdlon avulla:

(146/144 ) néyte

— 1| x 1000
(I46/144) vertailumateriaali

&' ndyte =

Naytteen '"#O-pitoisuus  suhteessa  vertailumateriaaliin ~ V.SMOW
asteikolla V.SMOW/SLAP saadaan suhteesta

&' ndyte — &' SMOW

6!180 —
&' SMOW — &' SLAP

x 55,5

SLAP-vedelle hyvéksytty arvo on — 55,5 %o suhteessa V.SMOW:hen.
Vertailumateriaalin isotooppisuhde on médritettdvd aina 10 tuntemat-
toman ndytteen mittauksen sarjan jalkeen.

Luotettavuus

— toistettavuuden (r) on oltava 0,24 %o

— uusittavuuden (R) on oltava 0,50 %o.
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44. ETYYLIKARBAMAATIN MAARITYS VIINEISTA: SELEKTII-
VINEN MENETELMA KAASUKROMATOGRAFIA-
MASSASPEKTROMETRIALLA

(Soveltuu etyylikarbamaatin maééritykseen, kun sen konsentraatio on vélilld 10-
200 pg/l)

(Huomio:Kemikaalien kuten etanolin ja asetonin sekd syOpdd aiheuttavien
aineiden kuten etyylikarbamaatin ja dikloorimetaanin késittelyssd on noudatettava
turvaohjeita. Kdytetyt liuottimet on késiteltdva tai havitettiva niihin sovellettavien
ympaéristonsuojelua koskevien sddntdjen ja madrdysten mukaisesti.)

A. Menetelmiin periaate

Naytteeseen lisdtadn propyylikarbamaattia sisdiseksi —standardiksi,
livosta laimennetaan vedelld, ja se pannaan 50 mln kiintedfaasierotus-
pylvéddseen. Etyylikarbamaatti ja propyylikarbamaatti  eluoidaan
dikloorimetaanilla.

Eluaatti konsentroidaan tyhjiopyorohaihdutuslaitteessa. Konsentraatti
analysoidaan kaasukromatografisesti (GC), ja ilmaisimena kéytetddn
massaspektrometrid fragmentometriamenetelmalld SIM-toimintamuo-
dossa (Selected ions monitoring).

B. Kromatografialaitteet ja -olosuhteet (esimerkiksi)

a) Kaasukromatografi-massaspektrometri (GC/MS) ja mahdollisesti
ndytteenvaihtolaite ja tulostenkésittelylaite tai vastaava.

Kapillaarikolonni, jossa on pithappojohdannaista,
30 m (") x 0,25 mm sisdhalkaisija, 0,25 um tyyppid Carbowax 20M.

Suoritus: injektori 180 °C, kantajakaasuna helium, virtaus 1 ml/min,
25 °C, injektio “Splitless / split”-menetelmalla.

Lampotilaohjelmointi: 40 °C, 0,75 min, sen jilkeen 10 °C/min,
kunnes saavutetaan 60 °C, sitten 3 °C/min, kunnes saavutetaan
150 °C (®), jatketaan 220 °C:een, ja pidetddn 4,25 minuutin ajan
220 °C:ssa. Etyylikarbamaatin spesifinen retentioaika on 23-27 min
ja propyylikarbamaatin 27-31 min.

Kaasukromatografin ja massaspektrometrin liitdnndn lampdtila
220 °C. Massaspektrometriparametrit — sidddetddn  manuaalisti
perfluoritributyyliamiinilla ja optimoidaan matalammalle massaherk-
kyydelle, SIM-mittausmuoto, livottimen eluutioaika ja mittausten
alkamisaika 22 min, viipymisaika ionia kohti 100 ms.

b) Tyhjiopyorohaihdutuslaite tai Kuderna Danish -tyyppinen konsen-
trointilaitteisto.

(Huom. Naytteen etyylikarbamaatin saannon C(g) on oltava téssé
vaiheessa vililld 90-110 %).

¢) Kolvi — pédryndnmuotoinen, 300 ml, yksi kaula, jossa hios.

d) Konsentrointiputki — 4 ml, asteikollinen, liitoskohdassa teflontii-
viste ja tulppa.

C. Reagenssit
a) Asetoni — nestekromatografialaatua.

Huom. Jokaisesta erdstd on tarkastettava GC/MS:1l4, ettd siind ei
esiinny ioneja, joiden massavaraussuhde m/z on 62, 74 ja 89.

b) Dikloorimetaani—

Huom. Jokaisesta erdstd on tarkastettava 200-kertaisen konsen-
troinnin jalkeen GC/MS:114, ettd siind ei esiinny ioneja, joiden m/z
on 62, 74 ja 89.

¢) Etanoli — vedeton

(") Tietyille erittdin tdyteldisille viineille voi olla suositeltavaa kdyttdd 50 metrid pitkaa
kapillaarikolonnia.

(*) Tietyille erittéin tayteldisille viineille voi olla suositeltavaa kdyttdd lampotilaohjelmointia,
jossa lampotila muuttuu 2 °C minuutissa.
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d) Etyylikarbamaatti (EK), standardiliuokset

1. Kantaliuos — 1,00 mg/ml. Punnitaan 100 mg etyylikarbamaattia
(puhtaus >99 %) 100 ml:n mittapulloon ja laimennetaan
asetonilla.

2. Tyodstandardi — 10,0 pg/ml. Siirretddn 1 ml kantaliuosta 100 ml:
n mittapulloon ja tdytetddn merkkiin asetonilla.

e) Propyylikarbamaatti (PK), standardiliuokset

1. Kantalivos — 1,00 mg/ml. Punnitaan 100 mg propyylikarba-
maattia (reagenssilaatu) 100 ml:n mittapulloon ja laimennetaan
asetonilla merkkiin asti.

2. Tyodstandardi — 10,0 pg/ml. Siirretddan 1 ml kantaliuosta 100 ml:
n mittapulloon ja tdytetddn merkkiin asetonilla.

3. Sisdinen standardi — 400 ng/ml. Siirretddn 4 ml tydstandardia
100 ml:n mittapulloon ja taytetddn merkkiin vedella.

f) EK-PK-standardiliuokset

Laimennetaan tyostandardeja (d) 2 ja (e) 2 dikloorimetaanilla siten,
ettd saadaan:

1. (100 ng EK ja 400 ng PK)/ml,
2. (200 ng EK ja 400 ng PK)/ml,
3. (400 ng EK ja 400 ng PK)/ml,
4. (800 ng EK ja 400 ng PK)/ml,
5. (1600 ng EK ja 400 ng PK)/ml.
g) Vertailundyte — 100 ng EK/ml 40 % etanolissa.

Siirretddn 1 ml tydstandardilivosta (d) 2 100 ml:n mittapulloon ja
taytetddn merkkiin 40 % etanolilla.

h

=

Kiintedfaasiuuttokolonni — Kertakdyttoisid, pakattu piimaalla,
tilavuus 50 ml.

Huom. Jokaisesta kolonnierédstd on tarkastettava etyyli- ja propyyli-
karbamaatin saanto ja se, ettei niissé esiinny ioneja, joiden m/z on
62, 74 tai 89. Valmistetaan vertailundyte, jossa on 100 ng EK/ml
(g). Analysoidaan 5,00 ml vertailundytettd kohtien D(a), E ja F
mukaisesti. Saanto vililld 90-110 ng EK/ml on tyydyttidva. Absor-
benteista, joiden hiukkasten halkaisijat vaihtelevat, eluutio tapahtuu
usein hitaasti, mikd vaikuttaa etyyli- ja propyylikarbamaatin
saantoon. Jos saantoarvoa 90-110 % mittausndytteen arvosta ei
saada useiden yritysten jilkeen, on vaihdettava kolonni tai
kaytettava korjattua kalibrointikdyrdd etyylikarbamaatin saannon
madrittdimiseksi. Korjattu kalibrointikdyrd saadaan kayttamalla
kohdassa (f) esitetylld tavalla valmistettuja standardiliuoksia, joissa
on kaytetty 40 % etanolia dikloorimetaanin sijasta.

Analysoidaan 1 ml kalibrointistandardiliuosta kuten on esitetty
kohdissa D, E ja F.

Laaditaan uusi kalibrointikdyrd kayttdmalla uutettujen standardien
EK/PK-suhdetta.
Mittausniytteen valmistus

Analysoitavaa ndytemateriaalia pannaan kahteen 100 ml:n dekanterila-
siin seuraavat madrét:

a) Viinit, joissa on yli 14 tilavuus-% alkoholia: 5,00 ml + 0,01 ml

b) Viinit, joissa on korkeintaan 14 tilavuus-% alkoholia: 20,00 ml
+ 0,01 ml.

Kuhunkin dekanterilasiin lisdtddn 1 ml sisdistd PK-standardiliuosta C
(e) 3 ja vettd siten, ettd kokonaistilavuus on 40 ml (tai 40 g).

Uutto

Uutto tehddédn vetokaapissa, jossa on riittdvé ilmanvaihto.

Kohdassa D valmistettu liuos lisdtdén uuttokolonniin.

Dekanterilasi huuhdellaan 10 ml:lla vettd ja huuhteluvesi lisdtadn
kolonniin.
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Annetaan nesteen imeytyd kolonniin 4 minuutin ajan, ja eluoidaan
2 x 80 ml:la dikloorimetaania. Eluaatti kerdtdan 300 ml:n kartiokol-
viin.

Eluaatti haihdutetaan 2-3 ml:aan pyodrohaihduttajalla 30 °C:n vesihau-
teessa. (Huom.Ei saa antaa haihtua kuiviin).

Siirretddn konsentroitu jadnnés 4 mlin asteikolliseen putkeen Pasteur-
pipetilla.

Huuhdellaan kolvi 1 ml:lla dikloorimetaania ja siirretdén huuhteluneste
putkeen. Néyte konsentroidaan 1 ml:ksi heikossa typpivirtauksessa.

Jos kiytetddn ndytteenvaihtajaa, siirretddn konsentraatti ndytteenvaihta-
japulloon GC/MS-analyysid varten.

GC/MS-analyysi

a) Kalibrointikdyrd

Injektoidaan 1 pl kutakin kalibrointistandardiliuvosta C (f) GC/MS-
laitteistoon. Kuvaajassa esitetddn y-akselilla etyylikarbamaatin ja
propyylikarbamaatin m/z 62 -ionin pinta-alojen suhde ja x-akselilla
etyylikarbamaatin médérd ng/ml (100, 200, 400, 800, 1 600 ng/ml).

b

~

Etyylikarbamaatin médrittiminen

Injektoidaan 1 pl konsentroitua uutetta E GC/MS-laitteistoon ja
lasketaan etyylikarbamaatin ja propyylikarbamaatin m/z 62 -ionin
pinta-alojen suhde. Uutteen etyylikarbamaattikonsentraatio (ng/ml)
médritetddn sisdisen standardin kalibrointikdyrdn avulla. Etyylikar-
bamaatin konsentraatio ndytteessd (ng/ml) lasketaan jakamalla
uutteen etyylikarbamaattimddrda CE (ng/ml) ndytteen tilavuudella

(ml).

c) Etyylikarbamaatin puhtauden todentaminen

~

Tarkistetaan, esiintyvitko ionien m/z 62, 74 ja 89 signaalit etyyli-
karbamaatin  retentioajan  kohdalla. N&@mi  signaalit ovat
luonteenomaisia tirkeimmille fragmenteille (M - CH)" ja (M -
CH,)" sekd molekyyli-ionille (M). Etyylikarbamaatin lésndolon
vahvistaa se, ettd ndiden ionien vasteiden suhteet poikkeavat
enintddan 20 % etyylikarbamaattistandardin vastaavien ionien
suhteesta. Uutetta on mahdollisesti konsentroitava uudelleen, jotta
saadaan riittdva signaali ionille m/z §9.

Yhteistyolaboratorioiden tulosten analyysi

Taulukossa 1 esitetddn esimerkkindytteelle ja kahdelle viinityypille
saadut yksittdiset tulokset.

Cochranin testin seurauksena eliminoitiin kahden maéarityksen tulokset
(yksi viinille, jonka alkoholipitoisuus on yli 14 tilavuus-% ja yksi
viinille, jonka alkoholipitoisuus on korkeintaan 14 tilavuus-%). Nama
tulokset olivat perdisin eri laboratorioista.

Uusittavuus ~ ndyttdd  pienenevdan  etyylikarbamaattikonsentraation
kasvaessa.

Alkoholijuomien Siséltiimén etyylikarbamaatin GC-MS-méérityksen suoritusarvot

EK- Lisdtyn
" konsen- EK:n RSD RSD,
Nayte traatio saanto 5 Sk (%) ' (%)
(ng/ml) (%)
Viini, jonka 40 1,59 4,77 4,01 12,02
alkoholipit. on yli 14
tilavuus-Y% 80 89 3,32 7,00 4,14 8,74
162 90 8,20 11,11 5,05 6,84
Viini, jonka 11 0,43 2,03 3,94 18,47
alkoholipit. on
korkeintaan 14 25 93 1,67 2,67 6,73 10,73
tilavuus-% 48 93 1,97 4,25 4,10 8,86
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45.

VIINIETANOLIN TAI RYPALEEN PURISTEMEHUJEN, TIIVISTET-
TYJEN RYPALEEN PURISTEMEHUJEN JA PUHDISTETTUJEN
THVISTETTYJEN RYPALEEN PURISTEMEHUJEN KAYMISESTA
SAADUN ETANOLIN 3C- ja 2C-ISOTOOPPIEN SUHTEEN MAARIT-
TAMINEN MASSASPEKTROMETRISIN MENETELMIN

SOVELLUSALA

Menetelmilld voidaan mitata *C- ja '>C-isotooppien suhde viinietano-
lissa ja viinirypaletuotteiden (rypédleen puristemehujen, tiivistettyjen
rypdleen puristemehujen ja puhdistettujen tiivistettyjen rypédleen puriste-
mehujen) kdymisestd saadussa etanolissa.

VIITESTANDARDIT

ISO: 5725:1994 “Mittausmenetelmien virheetto-
myys (oikeellisuus ja tarkkuus):
perusmenetelma standardimittausmene-
telmén toistettavuuden ja uusittavuuden
madrittimiseksi”.

V-PDB: Vienna-Pee-Dee  Belemnite (belemniitti)
R,z = 0,0112372).

Tamén asetuksen liitteessd esitetty menetelma 8: “Rypéleen puristemehujen, tiivistettyjen
rypdleen puristemehujen ja puhdistettujen
tiivistettyjen rypéleen puristemehujen ja
viinien rikastamisen médrittdminen
kayttden hyvéksi deuteriumin ydinmag-
neettista resonanssia (SNIF-NMR)”.

TERMIT JA MAARITELMAT

BC/2C: 3C:n ja C:n isotooppien suhde ndytteessa.

31C: Hiili-13-isotoopin  eli  '*C:n  pitoisuus ilmaistuna
promilleina (%o).

SNIF-NMR: Isotooppien fraktiointi ydinmagneettisen resonanssin
avulla.

V-PDB: Vienna-Pee-Dee Belemnite (belemniitti). PDB on ensisi-
jainen vertailuaine mitattaessa  hiili-13-pitoisuuden
luonnollisia vaihteluja. Se koostuu Yhdysvaltojen
Eteld-Carolinan osavaltiossa sijaitsevan Pee Dee -joen
varrella sijaitsevasta esiintymasté 10ytyvien liitukaudelta
perdisin  olevien  belemniitti-nimisten  nilvidisten
fossiilien  sisdltimdstd  kalsiumkarbonaatista. ~ Sen
BC- ja "C-isotooppien suhde eli R, . on 0,0112372.
PDB-varannot ovat loppuneet jo aikaa sitten, mutta se
on sdilyttinyt asemansa ensisijaisena vertailuaineena
mitattaessa hiili-13-pitoisuuden luonnollisia vaihteluja,
ja sen avulla kalibroidaan Wienissd Itdvallassa
sijaitsevan Kansainvilisen atomienergiajérjeston
(IAEA:n)  kéyttdimdt  vertailuaineet. Luonnossa
esiintyvdan hiili-13-isotoopin  pitoisuudet ilmoitetaan
tavallisesti suhteessa V-PDB:n vastaavaan arvoon.

m/z: Massan ja varauksen suhde.

PERIAATE

Yhteyttamisessd kasvit sitovat hiilidioksidia kahden erilaisen aineen-
vaihduntamekanismin avulla. Ne ovat C_-sykli (Calvinin kierto) ja C,-
sykli (Hatch- Slack-prosess1) Naissa kahdessa yhteyttamlsprosess1ssa
isotoopit jakautuvat eri tavalla. C -prosessia kiyttivien kasvien
tuotteissa, kuten sokereissa ja kéiymistietii valmistetussa alkoholissa
esiintyy enemmin hiili-13-isotooppia kuin vastaavissa C,-prosessia
kayttavien kasvien tuotteissa. Useimmat kasvit, mukaan luettuina viini-
koynnokset ja sokerijuurikkaat, kdyttdvit C,-prosessia. Sokeriruoko ja
maissi kayttdvit C,-prosessia. Mittaamalla hiili-13-isotoopin pitoisuus
voidaan osoittaa ja arvioida rypéletuotteisiin (kuten rypéleen puristeme-
huihin ja viineihin) lisétyt C,-prosessista (sokeriruo'osta tai maissi-
isoglukoosista) perdisin olevat sokerit. Hiili-13-isotoopin pitoisuudesta
sekd SNIF-NMR-mittauksista saatavien tietojen avulla voidaan
madrittdd, paljonko tuotteisiin on lisitty C,- ja C,-kasveista perdisin
olevia sokeri- tai alkoholiseoksia.

Hiili-13-isotoopin pitoisuus maédritetddan hiilidioksidista, joka syntyy
ndytteen tdydellisessd palamisessa. Massaspektrometrin kolmeen eri
ilmaisimeen tulevien ionivirtojen avulla maééritetddn kaytdnnossa
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esiintyvien isotopomeerien suhteellinen méaérd. Ne ovat massaluvuiltaan
44 (*C%0,), 45 (°C'"0, ja "C0"0) sekd 46 (*C'°0O™O) edustaen
isotooppien "0, 70, %O, "*C ja 2C erilaisia mahdollisia yhdistelmi.
Isotopomeerien “C70"O ja "C70, vaikutusta ei tarvitse ottaa
huomioon, koska niiden méaérdt ovat niin pienid. Massan ja varauksen
suhdetta m/z = 45 vastaavan ionivirran arvo korjataan ottaen huomioon
12C"0'O-isopotomeerin vaikutus, joka lasketaan massan ja varauksen
suhteelle m/z = 46 mitatun virranvoimakkuuden mukaisesti ottaen
huomioon isotooppien O ja 'O suhteellinen yleisyys (Craigin
korjaus). Vertaamalla tuloksia ndytteeseen, joka on kalibroitu kansain-
vilisen V-PDB-vertailundytteen avulla, voidaan hiili-13-isotoopin
pitoisuus laskea ja ilmaista suhteellisella $'*C-asteikolla.

5. REAGENSSIT

Aineet ja tarvikkeet madraytyvét laboratorion kayttdiman vilineiston (6)
mukaan. Yleensd kiytetyt jarjestelmdt perustuvat alkuaineanalysaattor-
eihin. Ndmé jarjestelmit voidaan varustaa niin, ettd néytteet voidaan
tuoda nithin suljetuissa metallikapseleissa tai ruiskuttaa nestemaiisini
septumin ldpi injektioneulaa kayttden.

Kéytettdvan laitteen mukaan voidaan kéyttdd seuraavia vertailuaineita,
reagensseja ja tarvikkeita:

— vertailuaineet

— JTAEA:sta saatavat:

Nimi Aine dB-lukema l\;:rrlrazt;;ma V-PDB:
— JAEA-CH-6 sakkaroosi - 10,4 %o
— IAEA-CH-7 polyeteeni - 31,8 %o
— NBS22 oljy - 29,7 %o
— USGS24 grafiitti - 16,1 %o

— Aineet, joita toimittaa Geelissd Belgiassa sijaitseva vertailuaineiden
ja mittausten tutkimuslaitos IRMM:

Nimi . 8'3C-lukema verrattuna V-PDB:
imi Aine
hen (9)
— CRM/BCR 656 viinialkoholi - 26,93 %o
— CRM/BCR 657 glukoosi - 10,75 %o
— CRM/BCR 660 vesi-alkoholiseos (12 - 26,72 %o
tilavuus-%)

— Kaytettdva standardindyte, jonka C/'?C-suhde tunnetaan ja joka on
kalibroitu kansainvilisten vertailuaineiden avulla.

— Seuraavassa on suuntaa-antava luettelo jatkuvaa virtausta
kayttavissd jarjestelmissd kaytettdvistd tarvikkeista:

— analyysipuhdas helium (CAS 07440-59-7),
— analyysipuhdas happi (CAS 07782-44-7),

— analyysipuhdas hiilidioksidi kaytettdviksi toissijaisena vertai-
luaineena hiili-13-isotoopin pitoisuudelle (CAS 00124-38-9),

— hapetusreagenssi ndytteenpolttojarjestelmédn uuniin, esimerkiksi
alkuaineanalyysiin tarkoitettu kupari (II) oksidi (CAS 1317-38-
0),

— kuivausaine  palamisessa syntyvan veden poistamiseen,
esimerkiksi alkuaineanalyysiin tarkoitettu vedetdon magnesium-
perkloraatti kauppanimeltdan Anhydrone (CAS 10034-81-8)
(Tata ei tarvita laitteissa, jotka on varustettu vedenpoistojérjes-
telmilld, joissa kéytetdin kylméloukkuja tai valikoivasti
lapdisevid kapillaareja).
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6. VALINEISTO JA LAITTEET

6.1 Isotooppisuhde-massaspektrometri (IRMS)

Isotooppisuhde-massaspektrometri (IRMS), joka kykenee méaarittiméaén
luonnossa esiintyvan hiilidioksidin suhteellisen '*C-pitoisuuden siten,
ettd sisdinen tarkkuus on suhteellisena arvona (9) ilmoitettuna 0,05 %o
tai parempi. Tédssd yhteydessd sisdinen tarkkuus maédritellddn siten, ettd
se on kahden samasta hiilidioksidindytteestd saadun mittausarvon ero.
Isotooppisuhteiden mittaamiseen kaytettivd massaspektrometri on
yleensd varustettu kolmoisilmaisimella, jotta voidaan samanaikaisesti
mitata massan ja varauksen suhteita m/z = 44, 45 ja 46 vastaavat inten-
siteetit. Isotooppisuhde-massaspektrometrissi on joko oltava kaksi
tuloaukkoa naytteille, jotta mitattava ndyte ja vertailundyte voidaan
mitata vuorotellen, tai siind on oltava integroitu jarjestelmd, jossa
nidytteet poltetaan kvantitatiivisesti ja hiilidioksidi erotetaan muista
palamistuotteista ennen massaspektrometrimittausta.

6.2 Polttovilineisto

Polttovilineistd, jonka on kyettdva kvantitatiivisesti muuttamaan etanoli
hiilidioksidiksi ja poistamaan kaikki muut palamistuotteet, kuten vesi,
ilman ettd tapahtuu mitdédn isotooppien fraktioitumista. Vilineistd voi
olla joko jatkuvaan virtaukseen perustuva, massaspektrometriin
integroitu laite (6.2.1) tai erillinen polttojarjestelma (6.2.2). Vilineiston
on mahdollistettava véhintdan kohdassa (11) mainittu tarkkuus.

6.2.1 Jatkuvaa virtausta kdyttivit jdrjestelmdit

Naissd laitteissa on joko alkuaineanalysaattori tai kaasukromatografi
liitettyné online-periaatteella toimivaan polttojérjestelmaén.

Jarjestelmissd, joissa ndyte tuodaan mitattavaksi metallikapselissa,
tarvitaan seuraavat laboratoriovalineet:

— kalibroitu mikroruisku tai -pipetti, jossa on asianmukainen kérki,
— vaaka, jonka tarkkuus on 1 pg tai parempi,

— pinsetit kapselointia varten,

— tinakapseleita nestemadisid naytteitd varten,

— tinakapseleita kiinteitd néytteitd varten.

Huomaa:

Jotta etanolindytteiden haihtumisvaara olisi védhdisempi, kapseleihin
voidaan laittaa absorboivaa materiaalia (kuten Chromosorb W 45-60
mesh), kunhan absorbtioaine ensin mitataan ilman néytettd sen varmis-

tamiseksi, ettei se sisdlld merkittdvid madrid hiiltd, mikd saattaisi
vaikuttaa tuloksiin.

Kaytettdessd alkuaineanalysaattoria, jossa on nestemiisen néytteen ruis-
kutuslaite, tai kun kdytdssd on ndytteenpolttokromatografiajérjestelma,
tarvitaan seuraavat laboratoriovalineet:

— injektioruisku nesteitd varten,

— pulloja, joissa on ilmatiiviit sulkimet ja inertit septumit.

Luetteloissa mainitut laboratoriovdlineet ovat esimerkkejd, ja ne

voidaan korvata muilla vastaavantasoisilla vélineilld laboratoriossa

kaytettdvan polttomenetelmédn ja massaspektrometrilaitteen mukaan.
6.2.2 Erillinen ndytteenvalmistusjdrjestelmd

Analysoitavien néytteiden polttamisessa syntyneet hiilidioksidindytteet

sekd vertailundyte kerdtddn pulloihin, jotka asetetaan isotooppianalyy-

siin tarkoitetun spektrometrin molempiin sisddntuloaukkoihin. Useita

erilaisia kirjallisuudessa kuvattuja polttolaitteita voidaan kayttda:

— suljettu polttojarjestelma, jossa kiertdd happea,

— helium- ja happivirtauksella varustettu alkuaineanalysaattori,

— suljettu lasipullo, jossa on hapettimena kupari (II) oksidia.
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7. NAYTTEIDEN VALMISTAMINEN TESTEJA VARTEN

Etanoli on uutettava viinistd ennen isotooppitestid. Se tehdddn
tislaamalla viini menetelmdn nro 8§ (SNIF-NMR) kohdassa 3.1
kuvatulla tavalla.

Rypileen puristemehujen, tiivistettyjen rypdleen puristemehujen ja
puhdistettujen tiivistettyjen rypaleen puristemehujen siséltimat sokerit
on ensin kiytettivd alkoholiksi menetelmidn nro 8 kohdassa 3.2
kuvatulla tavalla.

8. MENETELMA

Kaikki valmisteluvaiheet on tehtidva ilman, ettd alkoholia haihtuisi
merkittdvid madrid, mikd saattaisi muuttaa ndytteen isotooppikoostu-
musta.

Seuraavassa kuvataan menetelméd, jota yleensd kdytetddn etanolindyt-
teiden  polttamiseen  kaupallisesti saatavien automaattisten
polttojarjestelmien avulla. Hiilidioksidin valmistamiseksi isotooppiana-
lyysia varten voidaan kéyttdd myos muita menetelmid, kunhan niilla
voidaan varmistaa, ettd kaikki etanoli muuttuu hiilidioksidiksi ilman,
ettd sitd havidd haihtumalla.

Koejarjestely alkuaineanalysaattoria kéyttaen:

a) Naytteiden kapselointi:
— kéytd puhtaita kapseleita, pinsettejd ja valmistelualustaa,
— tartu pinseteilld oikean kokoiseen kapseliin,
— lisad kapseliin oikea maéra nestettd mikropipetin avulla,
— Huomaa:

Tarvitaan 3,84 mg absoluuttista etanolia tai 4,17 mg tislettd,
jonka alkoholipitoisuus on 92 painoprosenttia, jotta saadaan
2 mg hiiltd. Vaadittava tislemédrd on laskettava tilld perusteella
ottaen huomioon massaspektrometrin herkkyyden edellyttdma
hiilimaéra.

— sulje kapseli pinsettien avulla,

— jokainen kapseli on suljettava tiiviisti, ja huonosti suljetut
kapselit on hylattdva ja korvattava uudella,

— jokaisesta ndytteestd on valmistettava kaksi kapselia,

— aseta kapselit oikeaan paikkaan alkuaineanalysaattorin automaat-
tisen ndytteensyottolaiteen pitimeen; jokaisessa kapselissa on
oltava sarjanumero tunnistamista varten,

— aseta kiytettdvét vertailundytteet jirjestelmdllisesti ndytesarjan
alkuun ja loppuun,

— laita sdannollisesti ndytesarjoihin mukaan vertailundytteita.
b) Alkuaineanalyysi- ja massaspektrometrilaitteiden tarkastus ja sdato

— sdddéd alkuaineanalysaattoreiden uunien ldmpétila sekd heliumin
ja hapen virtaus niin, ettd néytteen palaminen tapahtuu parhaalla
mahdollisella tavalla,

— tarkasta, ettei alkuaineanalyysi- ja massaspektrometrijérjestel-
madssé ole vuotoja (esimerkiksi tarkastamalla ionivirta massan ja
varauksen suhteelle m/z = 28, miké vastaa typpimolekyylid),

— sdddd massaspektrometri mittaamaan ionivirtoja, joissa massan
ja varauksen suhde m/z = 44, 45 ja 46,

— tarkasta jérjestelmidn toiminta kidyttden tunnettuja niytteitd,
ennen kuin mittaat varsinaisia koendytteita.
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¢) Mittaussarjan tekeminen

Alkuaineanalysaattorin (tai kromatografin) automaattiseen ndytteen-
syottolaitteeseen asetetut ndytteet menevdt kukin vuorollaan
mitattavaksi. Kunkin ndytteen palamisesta syntyva hiilidioksidi
eluoidaan massaspektrometriin, joka mittaa ionivirrat. Laitteistoon
liitetty tietokone kirjaa ionivirrat ja laskee d&-arvon kullekin
naytteelle (9).

9. LASKENTAMENETELMA

Mittausmenetelmén tarkoituksena on mitata “C- ja '>C-isotooppien
suhdetta etanolissa, joka on perdisin viinistd tai muista kdyneistd rypa-
letuotteista. *C- ja "“C-isotooppien suhde voidaan ilmaista ilmoittamalla
sen poikkeama kiytettdvistd vertailundytteestd. Hiili-13-isotoopin
pitoisuuden poikkeama (8"C) lasketaan poikkeaman tuhannesosina (8/
1 000) vertaamalla mitattavasta néytteestd saatuja tuloksia tuloksiin,
jotka on saatu kayttden vertailundytettd, joka on sitd ennen kalibroitu
ensisijaisen kansainvilisen vertailundytteen (V-PDB) avulla. $"*C-arvot
verrattuna vertailundytteeseen ilmaistaan seuraavasti:

OBC s %0 =1000 x (R_-R )R

missd R on mitattavan ndytteen “C- ja "*C-isotooppien suhde ja R ,
vastaava arvo vertailundytteend kaytetylle hiilidioksidille.

3"C-arvot verrattuna V-PDB-vertailumateriaaliin ilmaistaan seuraavasti:

31C %o = 8°C___+8C +(3BC. % 35C__)/1000,

sam/V-PDB sam/ref ref/V-PDB sam/ref ref/V-PDB.

missd 6"C . ... on etukiteen médritetty kéytetyn vertailundytteen

isotooppisuhteen poikkeama V-PDB:n vastaavasta arvosta.

Pientd laitteista johtuvaa vaihtelua saattaa ilmetd tehtiessd on line
-mittauksia. Téssd tapauksessa néytteille mitatut & C-arvot on
korjattava kdytetyn vertailundytteen mitatun &C-arvon ja todellisen
arvon vilisen eron perusteella. Vertailundytteen todellinen $"C-arvo
tiedetddn, koska se on aiemmin kalibroitu kdyttden jotain kansainvélista
vertailuainetta. Kahden vertailumateriaalista tehdyn mittauksen vélisen
vaihtelun, ja niin ollen myds nédytteistd saatuihin tuloksiin tehtidvien
korjausten, oletetaan olevan lineaarisia. Vertailumateriaali on mitattava
kaikkien mittaussarjojen alussa ja lopussa. Niin kullekin néytteelle
voidaan sen jélkeen laskea korjaus lineaarista interpolaatiota kdyttden.

10. LAADUNVARMISTUS JA -VALVONTA

Tarkista, ettei kédytettdville vertailuaineelle mitattu '*C-arvo poikkea
sallitusta enempad kuin 0,5 %o. Muussa tapauksessa spektrometrilait-
teen asetukset on tarkistettava ja tarvittaessa korjattava.

Tarkista, ettd kahden perdkkédin mitatun saman néytteen arvojen vilinen
ero on pienempi kuin 0,3 %o. Kunkin néyte-erdn lopullinen tulos on
kahden kapselin arvojen keskiarvo. Jos ero on suurempi kuin 0,3 %o,
mittaus on uusittava.

Mittaus voidaan tarkistaa kéyttden massan ja varauksen suhdetta m/
z = 44 vastaavaa ionivirtaa, joka on verrannollinen alkuaineanalysaat-
toriin syotettdvéin hiilen madrdan. Vakio-olosuhteissa ionivirran pitiisi
olla analysoitaville néytteille ldhes vakio. Merkittdvd poikkeama
saattaa olla merkki etanolin haihtumisesta (esimerkiksi kapselin
huonon sulkemisen takia) tai alkuaineanalysaattorin tai massaspektro-
metrin epdvakaudesta.

1. MENETELMAN SUORITUSKYKY (TARKKUUS)

Alustava tutkimus (11.1) tehtiin laboratorioiden vélisend yhteistyond
kayttden tisleitd, joiden alkoholi oli perdisin viinistd, sokeriruo'osta ja
sokerijuurikkaasta, sekd kéyttden erilaisia ndistd kolmesta lahteestd
perdisin olevia alkoholiseoksia. Koska tdssd tutkimuksessa ei otettu
huomioon tislausvaihetta, késiteltdvéksi otettiin myds muista laborator-
ioiden vilisistd viinid koskevista vertailututkimuksista saatuja tietoja
(11.2) seka erityisesti sarja isotooppimittausten soveltuvuuskokeita
(11.3). Tulokset osoittavat, ettd tyydyttdvissd oloissa ja erityisesti
SNIF-NMR-menetelméa kaytettdessa erilaiset tislausmenetelmat eivit
aiheuta merkittivdd vaihtelua viinietanolin &"*C-arvon médrityksessé.
Tarkkuutta kuvaavien viineille saatujen parametrien arvojen todettiin
olevan ldhes samat kuin tisleitd koskevissa yhteistutkimuksessa (11.1).
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11.1 Tisleitd koskeva yhteistutkimus

Laboratorioiden vilisten testien tekovuosi: 1996

Osallistuneiden laboratorioiden lukumaarda: 20

Naytteiden maéra: 6 naytettd kaksoissokko-
madrityksena
Analyytti: etanolin 8"C-arvo
Viinisti . Sokerijuurikkaasta . -
Niytteen koodi linistd perdisin olevaa eriisin olevaa Sokeriruo'osta peréisin
ytteen koo P
alkoholia . olevaa alkoholia
alkoholia
A&G 80 % 10 % 10 %
B&C 90 % 10 % 0 %
D&F 0% 100 % 0%
E &l 90 % 0% 10 %
H & K 100 % 0% 0 %
J&L 0% 0 % 100 %
Niyttet A/IG B/C D/F EN H/K J/L
Huomattavasti 19 18 17 19 19 19
poikkeavien tulosten
eliminoinnin jilkeen
jéljelle jaaneiden
laboratorioiden maéara
Tutkimukseen 38 36 34 38 38 38
mukaan hyvéksyt-
tyjen tulosten maéra
Keskiméaériinen arvo - 25,32 - 26,75 - 27,79 - 25,26 - 26,63 - 12,54
(6"C) %o
S? 0,0064 0,0077 0,0031 0,0127 0,0069 0,0041
Toistettavuuden 0,08 0,09 0,06 0,11 0,08 0,06
keskihajonta (S) %o
Toistettavuusraja r 0,22 0,25 0,16 0,32 0,23 0,18
(2,8 x'S) %o
S 0,0389 0,0309 0,0382 0,0459 0,0316 0,0584
Uusittavuuden keski- 0,20 0,18 0,20 0,21 0,18 0,24
hajonta (S,) %o
Uusittavuusraja R 0,55 0,49 0,55 0,60 0,50 0,68
(2,8 x S,) %o
11.2 Laboratorioidenvilinen vertailututkimus kahdesta viinistd ja
yhdesti alkoholista
Laboratorioidenvilisten testien tekovuosi: 1996
Osallistuneiden laboratorioiden maéra: viinien tislaamiseen

osallistui 14 laboratoriota,
joista  seitsemidn  myos
mittasi viinietanolin 6"°C-
arvon

alkoholindytteen dBC-
arvon mittaamiseen
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osallistui kahdeksan labora-
toriota
Naytteiden maara: kolme (valkoviini, jonka
alkoholipitoisuus oli 9,3
tilavuusprosenttia,
valkoviini, jonka alkoholi-
pitoisuus oli 9,6
tilavuusprosenttia, sekd
alkoholiliuos, jonka
vahvuus oli 93 painopro-
senttia).
Analyytti: etanolin §"*C-arvo
Niyttet Punaviini Valkoviini Alkoholi
Laboratorioiden 7 7 8
masra
Tutkimukseen hyvak- 7 7 8
syttyjen mittaustu-
losten méara
Keskiméadrdinen - 26,20 - 26,20 - 25,08
mittaustulos (8"C) %o
Uusittavuuden 0,0525 0,0740 0,0962
varianssi S,
Uusittavuuden keski- 0,23 0,27 0,31
hajonta (S,) %o
Uusittavuusraja R 0,64 0,76 0,87
(2,8 x S,) %o
Tutkimukseen osallistuneet laboratoriot kayttivdt erilaisia tislausjérjes-
telmid. Yhdessd laboratoriossa kaikille osallistuvien laboratorioiden
palauttamille tisleille tehdyt isotooppimééritykset (8'*C-arvojen
madritykset) eivit antaneet epédsddnnollisid tai oleellisesti keskiarvosta
poikkeavia tuloksia. Tulosten varianssi (S? = 0,0059) on sopusoinnussa
tisleiden yhteistutkimuksessa (11.1) saatujen toistettavuuden varianssin
Sr’arvojen kanssa.
11.3 Isotooppitestauksen soveltuvuuden valvonnan tulokset

Isotooppimittausten soveltuvuutta viinien ja alkoholien (96 tilavuuspro-
senttia alkoholia sisdltdvien tisleiden) tutkimiseen on valvottu
kansainviliselld tasolla sdanndllisesti joulukuusta 1994 ldhtien.
Tulosten avulla osallistuvat laboratoriot voivat tarkastaa analyysiensd
laadun. Tilastollisin menetelmin voidaan ottaa huomioon tulosten
vaihtelu uusittavuuden asettamissa rajoissa ja ndin arvioida varianssin
ja uusittavuusrajan arvot. Seuraavassa taulukossa on viinien ja
tisleiden sisédltdmén etanolin 3"*C-arvojen madrittdmisesséd saatujen
tulosten yhteenveto:

Viinit Tisleet
Paivamadra
N S, s R N S, s R
Joulukuu 1994 6 | 0210 | 0,044 | 0,59 6 | 0151 | 0,023 | 042
Kesikuu 1995 8 |0133] 0,018 | 037 8 | 0,147 | 0,021 | 041
Joulukuu 1995 7 10075 | 0,006 | 021 8 | 0115 0,013 | 032
Maaliskuu 1996 9 |0249 | 0062 | 0,70 | 11 | 0278 | 0,077 | 0,78
Kesikuu 1996 8 | 0127 | 0,016 | 036 8 | 0,189 | 0,036 | 0,53
Syyskuu 1996 10 | 0,147 | 0,022 | 041 11 | 0224 | 0,050 | 0,63
Joulukuu 1996 10 | 0330 | 0,109 | 0,92 9 |0057 | 0,003 | 0,16
Maaliskuu 1997 10 | 0,069 | 0,005 | 0,19 8 | 0,059 | 0,003 | 0,16
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Viinit Tisleet
Paivamaara
N S, S R N S, s R
Kesikuu 1997 11 ]0280 | 0079 | 078 | 11 | 0,175 | 0,031 | 049
Syyskuu 1997 12 | 0237 [ 0056 | 066 | 11 | 0203 | 0,041 | 0,57
Joulukuu 1997 11 ] 0,127 | 0016 | 0,36 | 12 | 0,156 | 0,024 | 044
Maaliskuu 1998 12 | 0285|0081 | 080 | 13 | 0245 | 0,060 | 0,69
Kesikuu 1998 12 | 0,182 | 0,033 | 0,51 12| 0263 | 0,069 | 0,74
Syyskuu 1998 11 | 0264 | 0070 | 0,74 | 12 | 0,327 | 0,107 | 091
Painotettu keskiarvo 0,215 | 0,046 | 0,60 0,209 | 0,044 | 0,59

N: osallistuneiden laboratorioiden maara

11.4 Toistettavuus- ja uusittavuusrajat

Edelld olevissa taulukoissa esitettyjen laboratorioiden vilisistd tutki-
muksista saatujen tulosten perusteella voidaan tdlle menetelmille
tislausvaihe mukaan luettuna maédrittdd seuraavat toistettavuus- ja uusit-
tavuusrajat:

Toistettavuusraja r: 0,24

Uusittavuusraja R: 0,6.



