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ROZPORZADZENIE KOMISJI (EWG) NR 2676/90
z dnia 17 wrze$nia 1990 r.

okreslajace wspélnotowe metody analizy wina

KOMISJA WSPOLNOT EUROPEJSKICH,

uwzgledniajac Traktat ustanawiajacy Europejska Wspolnote Gospo-
darcza,

uwzgledniajac rozporzadzenie Rady (EWG) nr 822/87 z dnia 16 marca
1987 r. w sprawie wspdlnej organizacji rynku wina ('), ostatnio zmie-
nione rozporzadzeniem (EWG) nr 1325/90 (?), w szczegolnosci jego art.
74,

a takze majac na uwadze, co nastgpuje:

artykut 74 ust. 1 rozporzadzenia (EWG) nr 822/87 okresla przyjecie
metod analizy w celu ustalenia skladu produktow wymienionych w art.
1 tego rozporzadzenia i zasad przeprowadzania kontroli, czy produkty te
zostaly poddane obrobce sprzecznej z dozwolonymi zabiegami enolo-
gicznymi;

w zakresie, w ktorym Wspolnota nie ustalita najwyzszych dopuszczal-
nych pozioméw dla substancji, ktérych obecno§¢ wskazuje na stoso-
wanie niektorych zabiegéw enologicznych, i nie przyjeta jeszcze tabel
umozliwiajacych poréwnanie danych analitycznych, istnieje potrzeba
upowaznienia Panstw Czlonkowskich do ustalenia takich najwyzszych
dopuszczalnych poziomow;

artykut 13 ust. 1 rozporzadzenia (EWG) nr 822/87 przewiduje badanie
analityczne, obejmujace co najmniej oceng cech wina o kontrolowanej
jakosci, posiadajacego geograficzne oznaczenie miejsca pochodzenia,
wymienionych w Zataczniku do tego rozporzadzenia;

sprawdzenie danych szczegotowych w dokumentach dotyczacych
danych produktow wymaga wprowadzenia ujednoliconych metod
analizy w celu zapewnienia, ze otrzymano informacje doktadne i porow-
nywalne; w konsekwencji metody te powinny obowiazywac przy zawie-
raniu wszystkich transakcji handlowych i przy stosowaniu wszystkich
procedur sprawdzajacych; jednakze ze wzgledu na ograniczone mozli-
wosci handlu nalezy dopusci¢ zastrzezona liczbg zwyklych procedur
umozliwiajacych szybkie i stosunkowo dokladne oznaczenie wymaga-
nych wskaznikow;

o ile to mozliwe, ogdlnie uznane metody, takie jak te opracowane w
Migdzynarodowej Konwencji w sprawie Ujednolicenia Metod Analizy i
Oceny Wina z 1954 r., ktore opublikowano w Recueil des méthodes
internationales d'analyse des vins (Kompendium migdzynarodowych
metod analizy win) przez Migdzynarodowy Urzad Winoro$li i Wina,
moga by¢ nadal stosowane;

wspolnotowe metody analizy stosowane do win zostaty ustanowione w
rozporzadzeniu Komisji (EWG) nr 1108/82 (?); postep naukowy uczynit
koniecznym zastapienie niektorych metod innymi, bardziej odpowied-
nimi, zmodyfikowanie innych metod i wprowadzenie nowych, w szcze-
gblnosci tych zatwierdzonych od czasu wydania powyzszego rozporza-
dzenia przez Migdzynarodowy Urzad Winorosli i Wina; ze wzgledu na
wysoka liczbg¢ i1 zlozono$¢ tych zmian wszystkie metody analizy
powinny zosta¢ ponownie zebrane w nowym rozporzadzeniu, a rozpo-
rzadzenie (EWG) nr 1108/82 powinno utraci¢ moc;

w celu zapewnienia porownywalnosci wynikow uzyskiwanych przy
zastosowaniu metod analitycznych okreslonych w art. 74 rozporzadzenia
(EWG) nr 822/87 nalezy podja¢ kroki w celu odniesienia tych wynikow,
pod wzgledem doktadnosci, powtarzalnosci i odtwarzalnosci, do defi-
nicji ustanowionych przez Migdzynarodowy Urzad Winoro$li i Wina;

(") Dz.U. L 84 z27.3.1987, str. 1.
(® Dz.U. L 132 z23.5.1990, str. 19.
(®) Dz.U. L 133 z 14.5.1982, str. 1.
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w celu uwzglednienia z jednej strony postepu naukowego i wyposazenia
technicznego laboratoriow urzedowych z drugiej oraz w celu zwigk-
szenia wydajno$ci i rentownosci tych laboratoriow istnieje dobry powod,
aby dopuscié, pod pewnymi warunkami, zautomatyzowanie metod anali-
tycznych; istotne jest zaznaczenie, ze w przypadku powstania kwestii
spornych metody zautomatyzowane nie moga zastapi¢ metod referencyj-
nych i metod zwyktych;

wyniki pomiardw ggstoSci za pomoca metody zautomatyzowanej,
opartej na zasadzie oscylatora czgstotliwosci sa pod wzgledem doktad-
no$ci, powtarzalnosci i odtwarzalno$ci co najmniej rownie dobre, jak
wyniki uzyskiwane za pomoca metod oznaczania ggstosci i cigzaru
wlasciwego, wymienionych w sekcji 1 Zatacznika do niniejszego rozpo-
rzadzenia; z tego wzgledu na mocy art. 74 ust. 3 rozporzadzenia (EWG)
nr 822/87 stwierdza sig, ze takie zautomatyzowane metody powinny by¢
uwazane za rownorze¢dnewstosunku do wspomnianych metod, wyszcze-
gblnionych w Zataczniku do niniejszego rozporzadzenia;

procedura opisana w rozdziale 25 ppkt 2.2.3.3.2 Zatacznika do niniej-
szego rozporzadzenia, dotyczaca oznaczania zawartosci ditlenku siarki
ogotem w winach i moszczach winnych o oczekiwanej zawarto$ci
ponizej 50 mg/l powoduje lepsza ekstrakcje tej substancji w poréwnaniu
z metodami opisanymi w rozdziale 13 ppkt 13.4 Zalacznika do rozpo-
rzadzenia (EWG) nr 1108/82; uzyskuje si¢ wyzszy wynik zawartoSci
ditlenku siarki ogoélem w badanym produkcie, ktory moze przekraczaé,
szczegblnie w przypadku niektorych sokow winogronowych, ustano-
wiony najwyzszy dopuszczalny limit; w celu uniknigcia trudnosci ze
zbytem soku winogronowego juz gotowego w momencie wejscia w
zycie niniejszego rozporzadzenia a takze do momentu wprowadzenia
proceséw produkcyjnych umozliwiajacych pehiejsza desulfitacje
moszczoéw gronowych z fermentacja hamowana poprzez dodanie alko-
holu procedura opisana w powyzszym rozporzadzeniu pozostaje dozwo-
lona w okresie przej$ciowym;

$rodki przewidziane w niniejszym rozporzadzeniu sa zgodne z opinia
Komitetu Zarzadzajacego ds. Wina,

PRZYJMUIE NINIEJSZE ROZPORZADZENIE:

Artykut 1

1.  Wspdlnotowe metody analizy win, w zwiazku z transakcjami
handlowymi i wszystkimi dziataniami kontrolnymi, ktore umozliwiaja:

— ustalenie skladu produktéw wymienionych w art. 1 rozporzadzenia
(EWG) nr 822/87,

— sprawdzenie, czy produkty te zostaly poddane obrobce sprzecznej z
dozwolonymi zabiegami enologicznymi,

zostaly wymienione w Zalaczniku do niniejszego rozporzadzenia.

2. Dla substancji, dla ktérych oznaczania zalecane sa metody porow-
nawcze i zwykte, wyniki uzyskane metoda porownawcza sa wiazace.

Artykut 2

Do celéw stosowania niniejszego rozporzadzenia:

a) powtarzalno$¢ jest to wartos¢, ponizej ktorej mozna si¢ spodziewac,
z okreslonym prawdopodobienstwem, ze wartos¢ bezwzgledna
réznicy migdzy dwoma pojedynczymi wynikami badan uzyskanymi
na identycznym badanym materiale i w tych samych warunkach (ta
sama osoba wykonujaca, ten sam aparat, to samo laboratorium i w
krotkim odstepie czasu) moze by¢ zafalszowana,

b) odtwarzalno$¢ jest to wartos$¢, ponizej ktorej mozna si¢ spodziewac,
z okreslonym prawdopodobienstwem, ze wartos¢ bezwzgledna
réznicy migdzy dwoma pojedynczymi wynikami badan uzyskanymi
na identycznym badanym materiale i w réoznych warunkach (rézne
osoby wykonujace, réozne aparaty i/lub rézne laboratoria i/lub w
réznym czasie) bedzie zafatszowana.
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Pojecie ,,wynik pojedynczego badania” oznacza warto$¢ uzyskana za
pomoca znormalizowanej metody badawczej stosowanej w catosci i
jednorazowo w stosunku do pojedynczej probki.

Prawdopodobienstwo wynosi 95 %, o ile nie stwierdzono inacze;.

Artykut 3

1.  Zautomatyzowane metody analityczne sa dozwolone, na odpowie-
dzialno$¢ dyrektora laboratorium, pod warunkiem ze doktadno$é¢, powta-
rzalno$¢ i odtwarzalno$¢ wynikdw sa co najmniej rowne doktadnosci,
powtarzalnosci i odtwarzalno$ci wynikow uzyskiwanych za pomoca
metod analitycznych wymienionych w Zataczniku.

W przypadku sporéw metody wymienione w Zataczniku nie moga by¢
zastapione metodami zautomatyzowanymi.

Artykut 4

Gdziekolwiek mowa jest o wodzie do przygotowania roztworow,
rozcienczania lub przemywania, oznacza to wod¢ destylowana Ilub
zdemineralizowana o rownorzednej czystosci. Wszystkie chemikalia
cechuja si¢ czystoscig analityczna, o ile nie okreslono inacze;j.

Artykut 5
Rozporzadzenie (EWG) nr 1108/82 traci moc.
Jednakze przepisy art. 1 ust. 4 powyzszego rozporzadzenia stosuje si¢
do dnia 31 grudnia 1990 r.

Artykut 6

Niniejsze rozporzadzenie wchodzi w zycie z dniem jego opublikowania
w Dzienniku Urzedowym Wspolnot Europejskich.

Niniejsze rozporzadzenie stosuje si¢ z moca od dnia 1 pazdziernika
1990 r.

Niniejsze rozporzadzenie wiaze w catosci i jest bezposrednio stosowane
we wszystkich Panstwach Cztonkowskich.
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ZALACZNIK

1. GESTOSC I CIEZAR WEASCIWY W TEMPERATURZE 20 °C

DEFINICJE

Ggstos¢ jest to masa przypadajaca na jednostke objgtosci wina
lub moszczu w temperaturze 20 °C. Wyrazana jest w gramach na
mililitr i oznaczana symbolem p 20 °C.

Cigzar wlasciwy w temperaturze 20 °C (lub ggstos¢ wzgledna 20
°C/20 °C) jest to stosunek, wyrazony liczba dziesigtna, ggstosci
okreslonej objetosci wina lub moszczu w temperaturze 20 °C do
gestoscei tej samej objetosci wody w tej samej temperaturze. Jest
on oznaczany symbolem d, ..20C.

ZASADA METOD

Ggstos¢ i cigzar wlasciwy w temperaturze 20 °C sa oznaczane w
badanej probce metoda:

— albo piknometryczna: metoda porownawcza,

— albo hydrometryczna lub densymetryczng z wykorzystaniem
wagi hydrostatycznej: metoda zwykta.

Uwaga:

Dla bardzo doktadnych oznaczen wynik pomiaru ggstosci musi
zostaé skorygowany poprzez uwzglednienie wptywu ditlenku
siarki, zgodnie z wzorem:

Pagoc = Phooc — 0,0006 x S

gdzie p,g . = gestos¢ skorygowana
P'a0c = gestos$¢ stwierdzona
S = catkowita ilo§¢ ditlenku siarki w gramach na

litr

PRZYGOTOWANIE PROBKI DO ANALIZY

Jezeli wino lub moszcz zawiera znaczne ilosci ditlenku wegla,
nalezy usuna¢ jego wigkszo$¢ poprzez mieszanie 250 ml wina w
jednolitrowej kolbie lub poprzez filtracje pod zmniejszonym
ci$nieniem przez 2 g waty umieszczonej w rurce odprowadza-
Jacej.

METODA POROWNAWCZA

Urzadzenie:

Zwykly sprzet laboratoryjny, w szczegdlnoscei:

Piknometr pyreksowy (') o pojemnosci okoto 100 ml z wyjmo-
wanym termometrem z doszlifowanym korkiem, ze skalg o
dzialce elementarnej 1/10 stopnia w zakresie 10-30 °C (rysunek
1). Termometr musi by¢ standaryzowany.

Rysunek 1

Piknometr i jego butelka tarujaca

(") Mozna stosowaé kazdy piknometr o rdwnorzednej charakterystyce.
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4.2.

4.2.1.

Piknometr wyposazony jest w boczng rurkg o dlugosci 25 mm i
srednicy 1 mm (maksymalnie), zakoniczona stozkowym szlifem.
Rurka ta moze by¢ zamknigta ,.korkiem zbiornikowym”, sktada-
jacym si¢ z rurki ze stozkowym szlifem i wydtuzonej czgsci na
koncu. Korek ten stuzy jako komora rozprgzeniowa.

Oba potaczenia szlifowe aparatu powinny by¢ wykonane bardzo
starannie.

Butelka tarujaca, stanowiaca naczynie o takiej samej objgtosci
zewngtrznej (z doktadnoscia co najmniej do 1 ml), co piknometr
i o masie rownej masie piknometru napetnionego ciecza o
cigzarze whasciwym 1,01 (2,0 % m/v roztwoér chlorku sodu).

Izolowany termicznie pojemnik, pasujacy doktadnie do ksztaltu
piknometru.

Waga dwuszalkowa o no$nosci co najmniej 300 g i czutosci 0,1
mg

lub

waga jednoszalkowa o nosnosci co najmniej 200 g i czutosci 0,1
mg.

Kalibracja piknometru

Kalibracja piknometru polega na oznaczeniu nastgpujacych wiel-
kosci:

— tara pustego piknometru,

— objetos¢ piknometru w temperaturze 20 °C,

— masa piknometru napetnionego woda w temperaturze 20 °C.
Metoda z wykorzystaniem wagi dwuszalkowej

Umiescic¢ butelke tarujaca na lewej szalce wagi, a czysty i suchy
piknometr, zamknigty ,korkiem zbiornikowym” na prawej
szalce. Dolozy¢ odwazniki na szalkg z piknometrem i zapisac

mas¢ odwaznikow wymagang do uzyskania rownowagi: jest to
warto$¢ p gramow.

Ostroznie napeti¢ piknometr woda destylowana o temperaturze
otoczenia i wlozy¢ termometr: ostroznie wytrze¢ piknometr do
sucha 1 umiesci¢ w termicznie izolowanym pojemniku. Wymie-
sza¢ zawarto$¢ piknometru poprzez odwracanie pojemnika az do
osiagnigcia statej temperatury. Doprowadzi¢ poziom cieczy w
piknometrze dokladnie do poziomu gornej krawedzi bocznej
rurki. Wytrze¢ do sucha $cianki rurki i wlozy¢ ,korek zbiorni-
kowy”; doktadnie odczyta¢ wskazanie temperatury ¢ °C, kory-
gujac je ewentualnie z uwzglgdnieniem niedokfadnosci skali
temperaturowej. Zwazy¢ napetniony woda piknometr w stosunku
do butli tarujacej i zapisa¢ masg¢ p’ w gramach, wymagana do
uzyskania rownowagi.

Obliczanie (*):

Tarowanie pustego piknometru:

tara pustego piknometru = p + m,

gdzie m = masa powietrza wypelniajacego piknometr,

m = 10,0012 (p - p)).

Objetos¢ w temperaturze 20 °C:
Vigee =@+ m—p)xF,

gdzie F, = wspolczynnik odczytany z tabeli I dla temperatury
t°C.

V59 oc powinna by¢ obliczona z doktadnoscia + 0, 001 ml.
Masa wody w temperaturze 20 °C:

Mo = 0,998203 ¥, oc,

gdzie 0,998203 jest ggstoscia wody w temperaturze 20 °C.

(") Przyklad liczbowy podany jest w pkt 6 niniejszego rozdziatu.
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4.2.2. Metoda z wykorzystaniem wagi jednoszalkowej
Ustali¢:
— masg czystego i suchego piknometru: warto$¢ ta oznaczana
jest symbolem P,

— masg¢ piknometru napelionego woda o temperaturze ¢ °C,
zgodnie ze sposobem postgpowania opisanym w 4.2.1:
warto$¢ ta oznaczana jest symbolem P,

— masa butelki tarujacej: 7.

Obliczanie (*):

Tarowanie pustego piknometru:

tara pustego piknometru = P — m,

gdzie m = masa powietrza wypehiajacego piknometr,
0,0012 (P, — P).

m
Objetos¢ w temperaturze 20 °C:
Vagee =[Py — (P — m)] X F,

gdzie F, = wspolczynnik wzigty z tabeli I dla temperatury ¢ ©
C.

Objetos¢ w temperaturze 20 °C powinna by¢ obliczona z doktad-
noscig = 0, 001 ml.

Masa wody w temperaturze 20 °C:

Mo = 0,998203 7, o,

gdzie 0,998203 jest ggstoscia wody w temperaturze 20 °C.
4.3. Metoda pomiaru (')
4.3.1. Metoda z wykorzystaniem wagi dwuszalkowej

Napeli¢ piknometr przygotowana probka, zgodnie z procedura
opisana w ppkt 4.2.1.

p" oznacza mas¢ w gramach wymagana do uzyskania rownowagi
w temperaturze ¢ °C.

Masa cieczy zawartej w piknometrze =p + m - p".

Pozorna ggsto$¢ w temperaturze ¢ °C:
p + m— pll

Prec = Ve

Obliczy¢ ggstos¢ w temperaturze 20 °C, wykorzystujac jedna z
tabel zamieszczonych w dalszej czgSci dokumentu, zgodnie z
rodzajem badanej cieczy: wino wytrawne (tabela II), naturalny
lub zaggszczony moszcz (tabela I1I), wino stodkie (tabela IV).

Cigzar wlasciwy 20 °C/20 °C wina obliczany jest poprzez
podzielenie jego gestosci w temperaturze 20 °C przez 0,998203.

4.3.2. Metoda z wykorzystaniem wagi jednoszalkowej (")
Zwazy¢ butelke tarujaca, jej masg oznaczy¢ jako 7.
Obliczy¢ d T=T, — T,.
Masa pustego piknometru w czasie pomiaru = P —m +d T.

Zwazy¢ piknometr napelniony przygotowana probka, zgodnie z
procedura opisana w ppkt 4.2.1. P, oznacza jego masg w tempe-
raturze ¢ °C.

Masa cieczy zawartej w piknometrze w temperaturze ¢ °C = P, —
P-m+dD

Gestos¢ pozorna w temperaturze ¢ °C:

P,- (P-m + dT)

poc = ————=

VZO °C

Obliczy¢ gestos¢ badanej cieczy (wino wytrawne, naturalny lub
zaggszczony moszcez lub wino stodkie) w temperaturze 20 °C,
tak jak opisano w ppkt 4.3.1.

(") Przyklad liczbowy podany jest w pkt 6 niniejszego rozdziatu.
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43.3.

43.4.

6.1.
6.1.1.

Cigzar wlasciwy 20 °C/20 °C oblicza sig, dzielac ggstos¢ w
temperaturze 20 °C przez 0,998203.

Powtarzalno$¢ pomiarow ggstosci

dla win wytrawnych i potstodkich: » = 0,00010,
a dla win stodkich: » = 0,00018.

Odtwarzalno$¢ pomiaréw gestosci:

dla win wytrawnych i potstodkich R= 0,00037,
a dla win stodkich: R = 0,00045.

PRZYKLAD OBLICZANIA GESTOSCI W TEMPERATURZE
20 °C I CIEZARU WLASCIWEGO 20 °C/20 °C (METODA
POROWNAWCZA)

Metoda piknometryczna z uzyciem wagi dwuszalkowej
Normalizacja piknometru:
1. Wazenie czystego, suchego piknometru:

Tara = masa piknometru + p
p = 104,9454 g

2. Wazenie piknometru napelionego woda o temperaturze ¢ °©
C:

Tara = masa piknometru + masa wody + p’

p’ = 1,2396 g w temperaturze ¢ = 20,5 °C

3. Obliczanie masy powietrza wypelniajacego piknometr:
m = 0,0012 (p - p)

= 0,0012 (104,9454 — 1,2396)

= 0,1244 g

=
|

=
[

4. Wartosci charakterystyczne, ktore nalezy ustalic:

Tara pustego piknometru, p + m:

pt+m = 104,9454 + 0,1244
p+m = 1050698 g

Objetos¢ w temperaturze 20 °C = F(p + m — p’),.¢

Fysc = 1,001900
Vi = (1050698 — 1,2396) x 1,001900
Vyee = 104,0275 ml

Masa wody w temperaturze 20 °C =

Myee = Vayecx 0,998203
My = 103,8405 g

Oznaczanie gestoSci i cigzaru wlasciwego wina wytrawnego w
temperaturze 20 °C/20 °C

p"=1,2622 w temperaturze 17,80 °C

105,0698 — 1,2622
104,0275

P1780°c — 0,99788 g/ml

Pi7gocc =
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6.2.
6.2.1.

6.2.2.

Tabela II umozliwia wyliczenie wartoSci p,y o« Z P, o Na
podstawie nastgpujacej zaleznosci:

c
o = oo B ——
P20 °c Prec 1000
Dla ¢ = 17,80 °C i dla zawartosci alkoholu 11 % obj. ¢ = 0,54.
0,54
« = 0,99788 — —
P20 °c s 1000

Proec = 0,99734 g/ml

20 °C 0,99744
diee = oo
0,998203

= 0,99913
Metoda piknometryczna z uzyciem wagi jednoszalkowej
Normalizacja piknometru:
1. Waga czystego, suchego piknometru:
P=67,7913 ¢
2. Waga piknometru napelionego woda o temperaturze ¢ °C:
P, =169,2715 w 21,65 °C

3. Masa powietrza wypetniajacego piknometr:

m = 00012 (P, - P)
m = 0,0012 x 101,4802
m =0]1218¢g

4. Charakterystyczne wartosci, ktore nalezy ustali¢:

Tara pustego piknometru, P — m:

P-m 67,7913 — 0,1218

P-m = 67,6695 ¢g

Objetos¢ w temperaturze 20 °C = [P, — (P — m)]F .

Fyesc = 1,002140
Vipoo = 1,002140 (169,2715 — 67,6695)
Vo = 101,8194 ml

Masa wody w temperaturze 20 °C:
M, o = V,y.c x 0,998203
M,y o = 101,6364 g

Masa butelki tarowej (tarujacej), 7,
T,=171,9160 g

Oznaczanie gestosci i ciezaru wlasciwego w temperaturze 20 °C
wina wytrawnego

T,=1719178 g

d 7=171,9178 — 171,9160 = 0,0018 g
P—m+dT=67,6695+0,0018 = 67,6713 g
P,=169,2799 w temperaturze 18 °C

169,2799 - 67,6713
101,8194

Pisec = 0,99793 g/ml

Pisec =

Tabela II umozliwia obliczenie wartosci p,, .. na podstawie
nastgpujacej zaleznosci:

C
Puec = Piec 1000
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Dla temp. ¢t = 18 °C i dla zawarto$ci alkoholu 11 % obj. ¢ =

0,49.
0,49
wee = 099793 - —
pue = 09 1000
Paoec = 0,99744 g/ml
. 44
dre = 0,997 = 0,99923

20°¢ 77 0,998203



TABELA 1
Warto$¢ wspélczynnika F, przez ktéry nalezy pomnozy¢ mase wody o temperaturze t °C zaw;(r)'te% w piknometrze ze szkla pyreksowego w celu obliczenia objetosci piknometru w temperaturze
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 1,000406 , 1 1,000703 , 1 1,001113 , 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
, 4 1,000430 ,4 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
,6 1,000447 ,6 1,000764 , 6 1,001191 ,6 1,001722 , 6 1,002349 ,6 1,003066 ,6 1,003871
, 7 1,000456 ,7 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
,9 1,000474 ,9 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 1,000492 , 1 1,000829 , 1 1,001273 , 1 1,001819 , 1 1,002462 , 1 1,003194 , 1
,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
, 4 1,000520 ,4 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
, 6 1,000540 , 6 1,000895 , 6 1,001357 ,6 1,001920 ,6 1,002578 , 6 1,003326 , 6 1,004158
, 7 1,000550 ,7 1,000909 , 7 1,001374 , 7 1,001941 , 7 1,002602 , 7 1,003352 ,7 1,004187
, 8 1,000560 , 8 1,000923 , 8 1,001391 , 8 1,001961 ,8 1,002625 , 8 1,003379 , 8 1,004216
,9 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
, 1 1,000591 , 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
, 4 ,4 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
,6 1,000645 ,6 1,001037 , 6 1,001534 ,6 1,002129 , 6 1,002817 ,6 1,003594
, 7 1,000656 ,7 1,001052 , 7 1,001552 , 7 1,002151 , 7 1,002842 , 7 1,003621

S002°80°CT — Td — 9L9TH0661
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t°C F t°C F t°C F t°C F t°C F t°C F t°C
.8 1,000668 8 1,001067 .8 1,001570 ) 1,002172 ] 1,002866 8 1,003649
9 1,000679 .9 1,001082 9 1,001589 9 1,002194 ,9 1,002891 9 1,003676

S00T°80°¢l — 1d — 9L9Td0661
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Korekty temperatury ¢ w stosunku do gestosci bezalkoholowych win wytrawnych, mierzonej przy uzyciu piknometru ze szkla pyreksowego w temperaturze /°C w celu otrzymania wynikow

TABELA 11

odpowiadajacych temperaturze 20 °C

by = pot ﬁ { —‘?CZGI% t°C J:est nizsza ni% 20 °C
+ jezeli ¢ °C jest wyzsza niz 20 °C
Zawarto$¢ alkoholu
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 1,59 | 1,64 | 1,67 | 1,71 | 1,77 | 1,84 | 1,91 | 2,01 | 2,11 | 2,22 | 2,34 | 2,46 | 2,60 | 2,73 | 2,88 | 3,03 | 3,19 | 3,35 | 3,52 | 3,70 | 3,87 | 4,06 | 4,25 | 4,44
11 1,48 | 1,53 | 1,56 | 1,60 | 1,64 | 1,70 | 1,77 | 1,86 | 1,95 | 2,05 | 2,16 | 2,27 | 2,38 | 2,51 | 2,63 | 2,77 | 2,91 | 3,06 | 3,21 | 3,36 | 3,53 | 3,69 | 3,86 | 4,03
12 1,36 | 1,40 | 1,43 | 1,46 | 1,50 | 1,56 | 1,62 | 1,69 | 1,78 | 1,86 | 1,96 | 2,05 | 2,16 | 2,27 | 2,38 | 2,50 | 2,62 | 2,75 | 2,88 | 3,02 | 3,16 | 3,31 | 3,46 | 3,61
13 1,22 | 1,26 | 1,28 | 1,32 | 1,35 | 1,40 | 1,45 | 1,52 | 1,59 | 1,67 | 1,75 | 1,83 | 1,92 | 2,01 | 2,11 | 2,22 | 2,32 | 2,44 | 2,55 | 2,67 | 2,79 | 2,92 | 3,05 | 3,18
14 1,08 | 1,11 | 1,13 | 1,16 | 1,19 | 1,23 | 1,27 | 1,33 | 1,39 | 1,46 | 1,52 | 1,60 | 1,67 | 1,75 | 1,84 | 1,93 | 2,03 | 2,11 | 2,21 | 2,31 | 2,42 | 2,52 | 2,63 | 2,74
15 1092 |09 | 097 { 09 | 1,02 | 1,05 | 1,09 | 1,13 | 1,19 | 1,24 | 1,30 | 1,36 | 1,42 | 1,48 | 1,55 | 1,63 | 1,70 | 1,78 | 1,86 | 1,95 | 2,03 | 2,12 | 2,21 | 2,30
16 | 0,76 | 0,79 | 0,80 | 0,81 | 0,84 | 0,86 | 0,89 | 0,93 | 0,97 | 1,01 | 1,06 | 1,10 | 1,16 | 1,21 | 1,26 | 1,32 | 1,38 | 1,44 | 1,51 | 1,57 | 1,64 | 1,71 | 1,78 | 1,85
17 | 0,59 | 0,61 | 0,62 | 0,63 | 0,65 | 0,67 | 0,69 | 0,72 | 0,75 | 0,78 | 0,81 | 0,85 | 0,88 | 0,95 | 0,96 | 1,01 | 1,05 | 1,11 | 1,15 | 1,20 | 1,25 | 1,30 | 1,35 | 1,40
§ 18 | 0,40 | 0,42 | 0,42 | 0,43 | 0,44 | 0,46 | 0,47 | 0,49 | 0,51 | 0,53 | 0,55 | 0,57 | 0,60 | 0,63 | 0,65 | 0,68 | 0,71 | 0,74 | 0,77 | 0,81 | 0,84 | 0,87 | 0,91 | 0,94
= 19 | 021 | 0,21 | 0,22 | 0,22 | 0,23 | 0,23 | 0,24 | 0,25 | 0,26 | 0,27 | 0,28 | 0,29 | 0,30 | 0,32 | 0,33 | 0,34 | 0,36 | 0,37 | 0,39 | 0,41 | 0,42 | 0,44 | 0,46 | 0,47
g 20
é 21 0,21 { 0,22 | 0,22 | 0,23 | 0,23 | 0,24 | 0,25 | 0,26 | 0,27 | 0,28 | 0,29 | 0,30 | 0,31 | 0,32 | 0,34 | 0,36 | 0,37 | 0,38 | 0,40 | 0,41 | 0,43 | 0,44 | 0,46 | 0,48
! 22 | 0,44 | 0,45 | 0,46 | 0,47 | 0,48 | 0,49 | 0,51 | 0,52 | 0,54 | 0,56 | 0,59 | 0,61 | 0,63 | 0,66 | 0,69 | 0,71 | 0,74 | 0,77 | 0,80 | 0,83 | 0,87 | 0,90 | 0,93 | 0,97
23 | 0,68 | 0,70 | 0,71 | 0,72 | 0,74 | 0,76 | 0,78 | 0,80 | 0,83 | 0,86 | 0,90 | 0,93 | 0,96 | 1,00 | 1,03 | 1,08 | 1,13 | 1,17 | 1,22 | 1,26 | 1,31 | 1,37 | 1,41 | 1,46
24 1093 |09 | 097 | 0,99 | 1,01 | 1,03 | 1,06 | 1,10 | 1,13 | 1,18 | 1,22 | 1,26 | 1,31 | 1,36 | 1,41 | 1,47 | 1,52 | 1,58 | 1,64 | 1,71 | 1,77 | 1,84 | 1,90 | 1,97
25 L19 | 1,23 | 1,25 | 1,27 | 1,29 | 1,32 | 1,36 | 1,40 | 1,45 | 1,50 | 1,55 | 1,61 | 1,67 | 1,73 | 1,80 | 1,86 | 1,93 | 2,00 | 2,08 | 2,16 | 2,24 | 2,32 | 2,40 | 2,48
26 1,47 | 1,51 | 1,53 | 1,56 | 1,59 | 1,62 | 1,67 | 1,72 | 1,77 | 1,83 | 1,90 | 1,96 | 2,03 | 2,11 | 2,19 | 2,27 | 2,35 | 2,44 | 2,53 | 2,62 | 2,72 | 2,81 | 2,91 | 3,01
27 1,75 | 1,80 | 1,82 | 1,85 | 1,89 | 1,93 | 1,98 | 2,04 | 2,11 | 2,18 | 2,25 | 2,33 | 2,41 | 2,50 | 2,59 | 2,68 | 2,78 | 2,88 | 2,98 | 3,09 | 3,20 | 3,31 | 3,42 | 3,53
28 | 2,04 | 2,10 | 2,13 | 2,16 | 2,20 | 2,25 | 2,31 | 2,38 | 2,45 | 2,53 | 2,62 | 2,70 | 2,80 | 2,89 | 3,00 | 3,10 | 3,21 | 3,32 | 3,45 | 3,57 | 3,69 | 3,82 | 3,94 | 4,07
29 | 234 | 2,41 | 2,44 | 2,48 | 2,53 | 2,58 | 2,65 | 2,72 | 2,81 | 2,89 | 2,99 | 3,09 | 3,19 | 3,30 | 3,42 | 3,53 | 3,65 | 3,78 | 3,92 | 4,05 | 4,19 | 4,33 | 4,47 | 4,61
30 | 2,66 | 2,73 | 2,77 | 2,81 | 2,86 | 2,92 | 3,00 | 3,08 | 3,17 | 3,27 | 3,37 | 3,48 | 3,59 | 3,72 | 3,84 | 3,97 | 4,11 | 425 | 440 | 455 | 4,70 | 4,85 | 4,92 | 5,17

Uwaga: Tabela ta moze by¢ wykorzystana do przeliczania cigzaru wlasciwego d,,' na cigzar wlasciwy d, .
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Korekty temperatury ¢ w stosunku do gestoSci naturalnych i zageszczonych moszczéw, mierzonej przy uzyciu piknometru ze szkla pyreksowego w temperaturze ¢ °C w celu otrzymania
wynikow odpowiadajacych temperaturze 20 °C

C
- 5+ —
Po = P= 7000 {

TABELA 111

—jezeli t °C jest nizsza niz 20 °C

+ jezeli ¢ °C jest wyzsza niz 20 °C

Gestosc

1,05 1,06 1,07 1,08 1,09 1,10 1,11 1,12 1,13 1,14 1,15 1,16 1,18 1,20 1,22 1,24 1,26 1,28 1,30 1,32 1,34 1,36

100 2,31 2,48 | 2,66 | 2,82 | 2,99 | 3,13 330 | 3,44 | 3,59 | 3,73 | 3,88 4,01 | 428 | 452 | 476 | 498 | 5,18 | 542 | 556 | 5,73 | 5,90 | 6,05

11° 2,12 | 2,28 | 2,42 | 2,57 | 2,72 | 2,86 | 2,99 | 3,12 | 3,25 | 3,37 | 3,50 3,62 | 3,85 | 4,08 | 429 | 448 | 4,67 | 484 | 500 | 516 | 531 | 545

120 1,92 | 2,06 | 2,19 | 2,32 | 2,45 | 2,58 | 2,70 | 2,82 | 2,94 | 3,04 | 3,15 3,26 | 3,47 | 3,67 | 3,85 | 4,03 | 420 | 4,36 | 4,51 4,65 | 4,78 | 491

13¢ 1,72 1,84 1,95 | 2,06 | 2,17 | 2,27 | 2,38 | 2,48 | 2,58 | 2,69 | 2,78 2,88 | 3,05 | 3,22 | 3,39 | 3,55 | 3,65 | 3,84 | 3,98 | 4,11 4,24 | 4,36

140 1,52 1,62 1,72 1,81 1,90 | 2,00 | 2,09 | 2,17 | 2,26 | 2,34 | 2,43 2,51 | 2,66 | 2,82 | 2,96 | 3,09 | 3,22 | 3,34 | 3,45 | 3,56 | 3,67 | 3,76

150 1,28 1,36 1,44 1,52 1,60 1,67 1,75 1,82 1,89 1,96 | 2,04 2,11 | 2,24 | 236 | 2,48 | 2,59 | 2,69 | 2,79 | 2,88 | 2,97 | 3,03 | 3,10

16° 1,05 1,12 1,18 1,25 1,31 1,37 1,43 1,49 1,55 1,60 1,66 1,71 1,81 1,90 | 2,00 | 2,08 | 2,16 | 2,24 | 2,30 | 2,37 | 2,43 | 2,49

170 0,80 | 0,86 | 0,90 | 0,95 1,00 1,04 1,09 1,13 1,18 1,22 1,26 1,30 | 1,37 1,44 1,51 1,57 1,62 1,68 1,72 1,76 1,80 | 1,84

@) 180 0,56 | 0,59 | 0,62 | 0,66 | 0,68 | 0,72 | 0,75 | 0,77 | 0,80 | 0,83 | 0,85 0,88 | 0,93 | 0,98 1,02 1,05 1,09 1,12 1,16 1,19 1,21 | 1,24

OE 190 0,29 | 0,31 0,32 | 0,34 | 0,36 | 0,37 | 0,39 | 0,40 | 0,42 | 0,43 | 0,44 045 | 0,48 | 0,50 | 0,52 | 0,54 | 0,56 | 0,57 | 0,59 | 0,60 | 0,61 | 0,62
g | 20

é‘ 21 0,29 | 0,30 | 0,32 | 0,34 | 0,35 | 0,37 | 0,38 | 0,40 | 0,41 0,42 | 0,44 0,46 | 0,48 | 0,50 | 0,53 | 0,56 | 0,58 | 0,59 | 0,60 | 0,61 0,62 | 0,62

! 220 0,58 | 0,61 0,64 | 0,67 | 0,70 | 0,73 | 0,76 | 0,79 | 0,81 0,84 | 0,87 0,90 | 0,96 1,00 1,05 1,09 1,12 1,15 1,18 1,20 1,22 | 1,23

230 0,89 | 0,94 | 0,99 1,03 1,08 1,12 1,16 1,20 1,25 1,29 1,33 1,37 | 1,44 1,51 1,57 1,63 1,67 1,73 1,77 1,80 1,82 | 1,84

240 1,20 1,25 1,31 1,37 1,43 1,49 1,54 1,60 1,66 1,71 1,77 1,82 | 1,92 | 2,01 2,10 | 2,17 | 2,24 | 2,30 | 2,36 | 2,40 | 2,42 | 2,44

250 1,51 1,59 1,66 1,74 1,81 1,88 1,95 | 2,02 | 2,09 | 2,16 | 2,23 2,30 | 2,42 | 2,53 | 2,63 | 2,72 | 2,82 | 2,89 | 2,95 | 2,99 | 3,01 | 3,05

260 1,84 1,92 | 2,01 2,10 | 2,18 | 2,26 | 2,34 | 2,42 | 2,50 | 2,58 | 2,65 2,73 | 2,87 | 3,00 | 3,13 | 3,25 | 3,36 | 3,47 | 3,57 | 3,65 | 3,72 | 3,79

270 2,17 | 2,26 | 2,36 | 2,46 | 2,56 | 2,66 | 2,75 | 2,84 | 2,93 | 3,01 3,10 3,18 | 3,35 | 3,50 | 3,66 | 3,80 | 3,93 | 4,06 | 4,16 | 4,26 | 435 | 4,42

28 2,50 | 2,62 | 2,74 | 2,85 | 2,96 | 3,07 | 3,18 | 3,28 | 3,40 | 3,50 | 3,60 3,69 | 3,87 | 4,04 | 421 4,36 | 4,50 | 4,64 | 475 | 486 | 494 | 5,00

290 2,86 | 2,98 | 3,10 | 3,22 | 3,35 | 3,47 | 3,5 | 3,70 | 3,82 | 3,93 | 4,03 4,14 | 434 | 453 | 4,72 | 489 | 5,05 | 520 | 534 | 546 | 556 | 5,64

300 320 | 3,35 | 3,49 | 3,64 | 3,77 | 391 4,05 | 4,17 | 430 | 443 | 455 4,67 | 490 | 5,12 | 539 | 5,51 5,68 | 5,84 | 596 | 6,08 | 6,16 | 6,22

Uwaga: Tabela ta moze by¢ wykorzystana do przeliczania cigzaru wlasciwego d,,' na cigzar wlasciwy d, .
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TABELA IV

Korekty temperatury ¢ w stosunku do gestosci win o zawartosci alkoholu 13 % objetosci i wiecej, zawierajacych pozostalosci cukrow, mierzonej przy uzyciu piknometru ze szkla pyreksowego

w temperaturze ¢ °C w celu otrzymania wynikéw odpowiadajacych temperaturze 20 °C
_ ¢ —jezeli t °C jest nizsza niz 20 °C
P = pt 1000

+ jezeli temp. ¢ °C jest wyzsza od

20 °C
Wina o zawartosci alkoholu 13 % obj. Wina o zawartosci alkoholu 15 % obj. Wina o zawarto$ci alkoholu 17 % obj.
Gestosé Gestos¢ Gestosé
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
100 2,36 2,71 3,06 3,42 3,72 3,96 4,32 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° 2,17 2,49 2,80 2,99 3,39 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
120 1,97 2,25 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 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
140 1,57 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
150 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° 1,08 1,22 1,36 1,48 1,61 1,73 1,84 1,18 1,32 1,46 1,59 1,71 1,83 1,94 1,30 1,44 1,58 1,71 1,83 1,95 | 2,06
17° 0,83 0,94 1,04 1,13 1,22 1,31 1,40 0,91 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
[8) 18° 0,58 0,64 0,71 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
OE; 190 0,30 0,34 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
g | 200
Qé* 21° 0,30 0,33 0,36 0,40 0,43 0,46 0,49 0,33 0,36 0,39 0,43 0,46 0,49 0,51 0,33 0,39 0,42 0,45 0,48 0,51 0,54
e 220 0,60 0,67 0,73 0,80 0,85 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
230 0,93 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
240 1,27 1,39 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
250 1,61 1,75 1,90 2,05 2,19 2,33 2,47 1,73 1,87 2,02 2,17 2,31 2,45 2,59 1,87 2,01 2,16 2,31 2,45 2,59 | 2,73
260 1,94 2,12 2,29 2,47 2,63 2,79 2,95 2,09 2,27 2,44 2,62 2,78 2,94 3,10 2,26 2,44 2,61 2,79 2,95 3,11 3,26
270 2,30 2,51 2,70 2,90 3,09 3,27 3,44 2,48 2,68 2,87 3,07 3,27 3,45 3,62 2,67 2,88 3,07 3,27 3,46 3,64 | 3,81
28° 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 4,20 3,08 3,31 3,55 3,76 3,99 421 | 441
290 3,05 3,31 3,56 3,79 4,04 4,27 4,49 3,28 3,53 3,77 4,02 4,26 4,49 4,71 3,52 3,77 4,01 4,26 4,50 4,73 | 4,95
300 3,44 3,70 3,99 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 4,79 5,07 5,32 | 5,57
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Wina o zawarto$ci alkoholu 19 % obj.

Wina o zawarto$ci alkoholu 19 % obj.

Gestosé Gestosc

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

100 3,27 3,62 3,97 4,30 4,62 4,92 5,21 3,62 3,97 4,32 4,66 4,97 5,27 5,56

11° 2,99 3,30 3,61 3,90 4,19 4,45 4,70 3,28 3,61 3,92 4,22 4,50 4,76 5,01

120 2,68 2,96 3,24 3,50 3,76 4,00 4,21 2,96 3,24 3,52 3,78 4,03 4,27 4,49

130 2,40 2,64 2,87 3,09 3,30 3,51 3,71 2,64 2,88 3,11 3,33 3,54 3,74 3,95

140 2,11 2,31 2,51 2,69 2,88 3,05 3,22 2,31 2,51 2,71 2,89 3,08 3,25 3,43

150 1,76 1,93 2,09 2,25 2,40 2,55 2,69 1,93 2,10 2,26 2,42 2,57 2,72 2,86

16° 1,43 1,57 1,70 1,83 1,95 2,08 2,18 1,56 1,70 1,84 1,97 2,09 2,21 2,32

170 1,09 1,20 1,30 1,39 1,48 1,57 1,65 1,20 1,31 1,41 1,50 1,59 1,68 1,77

@) 18 0,76 0,82 0,88 0,95 1,01 1,06 1,12 0,82 0,88 0,95 1,01 1,08 1,13 1,18

95 190 0,39 0,42 0,45 0,49 0,52 0,55 0,57 0,42 0,46 0,49 0,52 0,55 0,58 0,61
g 200

é 210 0,38 0,42 0,45 0,48 0,51 0,54 0,57 0,41 0,45 0,48 0,51 0,54 0,57 0,60

= 220 0,78 0,84 0,90 0,96 1,02 1,07 1,13 0,84 0,90 0,96 1,02 1,08 1,14 1,19

23° 1,19 1,28 1,38 1,47 1,55 1,64 1,72 1,29 1,39 1,48 1,57 1,65 1,74 1,82

240 1,60 1,72 1,83 1,95 2,06 2,18 2,29 1,73 1,85 1,96 2,08 2,19 2,31 2,42

25° 2,02 2,16 2,31 2,46 2,60 2,74 2,88 2,18 2,32 2,47 2,62 2,76 2,90 3,04

26° 2,44 2,62 2,79 2,96 3,12 3,28 3,43 2,53 2,81 2,97 3,15 3,31 3,47 3,62

27° 2,88 3,08 3,27 3,42 3,66 3,84 4,01 3,10 3,30 3,47 3,69 3,88 4,06 4,23

280 3,31 3,54 3,78 4,00 4,22 4,44 4,64 3,56 3,79 4,03 4,25 4,47 4,69 4,89

29° 3,78 4,03 4,27 4,52 4,76 4,99 5,21 4,06 4,31 4,55 4,80 5,04 5,27 5,48

300 4,24 4,51 4,80 5,08 5,36 5,61 5,86 4,54 4,82 5,11 5,39 5,66 5,91 6,16
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Korekty temperatury ¢ w stosunku do gestoSci win wytrawnych i win bezalkoholowych mierzonej przy uzyciu piknometru lub areometru ze zwyklego szkla w temperaturze ¢ °C w celu otrzy-

TABELA V

mania wynikow odpowiadajacych temperaturze 20 °C

c

—jezeli t °C jest nizsza niz 20 °C

=p+t—
P ’ 1000 { + jezeli ¢ °C jest wyzsza niz 20 °C
Zawarto$¢ alkoholu
0 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27
100 | 1,45 || 1,51 | 1,55 | 1,58 | 1,64 | 1,70 | 1,78 | 1,88 | 1,98 | 2,09 | 2,21 | 2,34 | 2,47 | 2,60 | 2,75 | 2,90 | 3,06 | 3,22 | 3,39 | 3,57 | 3,75 | 3,93 | 4,12 | 4,31
1l | 1,35 || 1,40 | 1,43 | 1,47 | 1,52 | 1,58 | 1,65 | 1,73 | 1,83 | 1,93 | 2,03 | 2,15 | 2,26 | 2,38 | 2,51 | 2,65 | 2,78 | 2,93 | 3,08 | 3,24 | 3,40 | 3,57 | 3,73 | 3,90
120 | 1,24 || 1,28 | 1,31 | 1,34 | 1,39 | 1,44 | 1,50 | 1,58 | 1,66 | 1,75 | 1,84 | 1,94 | 2,04 | 2,15 | 2,26 | 2,38 | 2,51 | 2,63 | 2,77 | 2,91 | 3,05 | 3,19 | 3,34 | 3,49
13 | 1,12 || 1,16 | 1,18 | 1,21 | 1,25 | 1,30 | 1,35 | 1,42 | 1,49 | 1,56 | 1,64 | 1,73 | 1,82 | 1,91 | 2,01 | 2,11 | 2,22 | 2,33 | 2,45 | 2,57 | 2,69 | 2,81 | 2,95 | 3,07
14° 1 0,99 || 1,03 | 1,05 | 1,07 | 1,11 | 1,14 | 1,19 | 1,24 | 1,31 | 1,37 | 1,44 | 1,52 | 1,59 | 1,67 | 1,75 | 1,84 | 1,93 | 2,03 | 2,13 | 2,23 | 2,33 | 2,44 | 2,55 | 2,66
15 | 0,86 || 0,89 | 0,90 | 0,92 | 0,95 | 0,98 | 1,02 | 1,07 | 1,12 | 1,17 | 1,23 | 1,29 | 1,35 | 1,42 | 1,49 | 1,56 | 1,63 | 1,71 | 1,80 | 1,88 | 1,96 | 2,05 | 2,14 | 2,23
16° | 0,71 | 0,73 | 0,74 | 0,76 | 0,78 | 0,81 | 0,84 | 0,87 | 0,91 | 0,96 | 0,99 | 1,05 | 1,10 | 1,15 | 1,21 | 1,27 | 1,33 | 1,39 | 1,45 | 1,52 | 1,59 | 1,66 | 1,73 | 1,80
17° | 0,55 || 0,57 | 0,57 | 0,59 | 0,60 | 0,62 | 0,65 | 0,67 | 0,70 | 0,74 | 0,77 | 0,81 | 0,84 | 0,88 | 0,92 | 0,96 | 1,01 | 1,05 | 1,11 | 1,15 | 1,20 | 1,26 | 1,31 | 1,36
8) 18 | 0,38 || 0,39 | 0,39 | 0,40 | 0,41 | 0,43 | 0,44 | 0,46 | 0,48 | 0,50 | 0,52 | 0,55 | 0,57 | 0,60 | 0,62 | 0,65 | 0,68 | 0,71 | 0,74 | 0,78 | 0,81 | 0,85 | 0,88 | 0,91
Qé/ 19 | 0,19 || 0,20 | 0,20 | 0,21 | 0,21 | 0,22 | 0,23 | 0,24 | 0,25 | 0,26 | 0,27 | 0,28 | 0,29 | 0,30 | 0,32 | 0,33 | 0,35 | 0,36 | 0,38 | 0,39 | 0,41 | 0,43 | 0,44 | 0,46
g | 20
é 21 | 0,21 || 0,22 | 0,22 | 0,23 | 0,23 | 0,24 | 0,25 | 0,25 | 0,26 | 0,27 | 0,29 | 0,29 | 0,31 | 0,32 | 0,34 | 0,35 | 0,36 | 0,38 | 0,39 | 0,41 | 0,43 | 0,44 | 0,46 | 0,48
e 22° | 0,43 || 0,45 | 0,45 | 0,46 | 0,47 | 0,49 | 0,50 | 0,52 | 0,54 | 0,56 | 0,58 | 0,60 | 0,63 | 0,65 | 0,68 | 0,71 | 0,73 | 0,77 | 0,80 | 0,83 | 0,86 | 0,89 | 0,93 | 0,96
23° | 0,67 | 0,69 | 0,70 | 0,71 | 0,72 | 0,74 | 0,77 | 0,79 | 0,82 | 0,85 | 0,88 | 0,91 | 0,95 | 0,99 | 1,03 | 1,07 | 1,12 | 1,16 | 1,21 | 1,25 | 1,30 | 1,35 | 1,40 | 1,45
24° | 091 | 0,93 0,95 | 0,97 | 0,99 | 1,01 | 1,04 | 1,07 | 1,11 | 1,15 | 1,20 | 1,24 | 1,29 | 1,34 | 1,39 | 1,45 | 1,50 | 1,56 | 1,62 | 1,69 | 1,76 | 1,82 | 1,88 | 1,95
25 | 1,16 || 1,19 | 1,21 | 1,23 | 1,26 | 1,29 | 1,33 | 1,37 | 1,42 | 1,47 | 1,52 | 1,57 | 1,63 | 1,70 | 1,76 | 1,83 | 1,90 | 1,97 | 2,05 | 2,13 | 2,21 | 2,29 | 2,37 | 2,45
260 | 1,42 || 1,46 | 1,49 | 1,51 | 1,54 | 1,58 | 1,62 | 1,67 | 1,73 | 1,79 | 1,85 | 1,92 | 1,99 | 2,07 | 2,14 | 2,22 | 2,31 | 2,40 | 2,49 | 2,58 | 2,67 | 2,77 | 2,86 | 2,96
27° | 1,69 || 1,74 | 1,77 | 1,80 | 1,83 | 1,88 | 1,93 | 1,98 | 2,05 | 2,12 | 2,20 | 2,27 | 2,35 | 2,44 | 2,53 | 2,63 | 2,72 | 2,82 | 2,93 | 3,04 | 3,14 | 3,25 | 3,37 | 3,48
28 | 1,97 || 2,03 | 2,06 | 2,09 | 2,14 | 2,19 | 2,24 | 2,31 | 2,38 | 2,46 | 2,55 | 2,63 | 2,73 | 2,83 | 2,93 | 3,03 | 3,14 | 3,26 | 3,38 | 3,50 | 3,62 | 3,75 | 3,85 | 4,00
290 | 2,26 || 2,33 | 2,37 | 2,40 | 2,45 | 2,50 | 2,57 | 2,64 | 2,73 | 2,82 | 2,91 | 2,99 | 3,11 | 3,22 | 3,34 | 3,45 | 3,58 | 3,70 | 3,84 | 3,97 | 4,11 | 4,25 | 4,39 | 4,54
300 | 2,56 || 2,64 | 2,67 | 2,72 | 2,77 | 2,83 | 2,90 | 2,98 | 3,08 | 3,18 | 3,28 | 3,38 | 3,50 | 3,62 | 3,75 | 3,88 | 4,02 | 4,16 | 4,30 | 4,46 | 4,61 | 4,76 | 4,92 | 5,07

Uwaga: Tabela ta moze by¢ wykorzystana do przeliczania cigzaru wlasciwego d,,'na cigzar wlasciwy d, 2.
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Korekty temperatury ¢ w stosunku do gesto$ci moszczéw naturalnych i zageszczonych, mierzonej przy uzyciu piknometru lub areometru ze zwyklego szkla w temperaturze ¢ °C w celu otrzy-

TABELA VI

mania wynikow odpowiadajacych temperaturze 20 °C

C
= + ——
P20 P 1000 {

—jezeli t °C jest nizsza niz 20 °C

+ jezeli ¢ °C jest wyzsza niz 20 °C

Gestosc

1,05 1,06 | 1,07 | 1,08 | 1,00 | 1,10 | 111 L12 | 113 L14 | 1,15 1,16 L1s | 120 | 122 | 124 | 126 | 128 | 130 | 132 | 134 | 1,36

10° 2,17 | 2,34 | 2,52 | 2,68 2,85 | 2,99 | 3,16 | 3,29 | 3,44 | 3,58 | 3,73 | 3,86 4,13 | 436 | 4,60 | 4,82 | 502 | 525 | 539 | 556 | 573 | 5,87

11° 2,00 | 2,16 | 2,29 | 2,44 2,59 | 2,73 | 2,86 | 2,99 | 3,12 | 3,24 | 3,37 | 3,48 3,71 | 3,94 | 4,15 | 433 | 4,52 | 4,69 | 485 | 5,01 5,15 | 5,29

120 1,81 1,95 | 2,08 | 2,21 2,34 | 2,47 | 2,58 | 2,70 | 2,82 | 2,92 | 3,03 | 3,14 3,35 | 3,55 | 3,72 | 3,90 | 4,07 | 423 | 437 | 4,52 | 4,64 | 4,77

130 1,62 1,74 1,85 L9 | 2,07 | 2,17 | 2,28 | 2,38 | 2,48 | 2,59 | 2,68 | 2,77 2,94 | 3,11 328 | 3,44 | 3,54 | 3,72 | 3,86 | 3,99 | 4,12 | 4,24

140 1,44 1,54 1,64 | 1,73 1,82 1,92 | 2,00 | 2,08 | 2,17 | 2,25 | 2,34 | 2,42 2,57 | 2,73 | 2,86 | 2,99 | 3,12 | 3,24 | 3,35 | 3,46 | 3,57 | 3,65

150 1,21 1,29 1,37 | 1,45 1,53 1,60 1,68 1,75 1,82 1,89 1,97 | 2,03 2,16 | 2,28 | 2,40 | 2,51 2,61 2,71 2,80 | 2,89 | 2,94 | 3,01

16° 1,00 1,06 1,12 | 1,19 1,25 1,31 1,37 1,43 1,49 1,54 1,60 1,65 1,75 | 1,84 1,94 | 2,02 | 2,09 | 2,17 | 2,23 | 2,30 | 2,36 | 2,42

17° 0,76 | 0,82 | 0,86 | 0,91 0,96 1,00 1,05 1,09 1,14 1,18 1,22 1,25 1,32 | 1,39 1,46 1,52 1,57 1,63 1,67 1,71 1,75 | 1,79

) 18° 0,53 | 0,56 | 0,59 | 0,63 0,65 | 0,69 | 0,72 | 0,74 | 0,77 | 0,80 | 0,82 | 0,85 0,90 | 0,95 | 0,99 1,02 1,06 1,09 1,13 1,16 1,18 | 1,20

OE; 190 0,28 | 0,30 | 0,31 | 0,33 0,35 | 0,36 | 0,38 | 0,39 | 0,41 042 | 0,43 | 043 0,46 | 0,48 | 0,50 | 0,52 | 0,54 | 0,55 | 0,57 | 0,58 | 0,59 | 0,60
g | 200

é‘ 21° 0,28 | 0,29 | 0,31 | 0,33 0,34 | 0,36 | 0,37 | 0,39 | 0,40 | 0,41 0,43 | 0,44 0,46 | 0,48 | 0,51 0,54 | 0,56 | 0,57 | 0,58 | 0,59 | 0,60 | 0,60

& 220 0,55 | 0,58 | 0,61 | 0,64 0,67 | 0,70 | 0,73 | 0,76 | 0,78 | 0,81 0,84 | 0,87 0,93 | 0,97 1,02 1,06 1,09 1,12 1,15 1,17 1,19 | L,I9

230 0,85 | 0,90 | 0,95 | 0,99 1,04 1,08 1,12 1,16 1,21 1,25 1,29 1,32 1,39 | 1,46 1,52 1,58 1,62 1,68 1,72 1,75 1,77 | 1,79

24e 1,15 1,19 1,25 | 1,31 1,37 1,43 1,48 1,54 1,60 1,65 1,71 1,76 1,86 | 1,95 | 2,04 | 2,11 2,17 | 2,23 | 2,29 | 2,33 | 2,35 | 2,37

250 1,44 1,52 1,59 | 1,67 1,74 1,81 1,88 1,95 | 2,02 | 2,09 | 2,16 | 2,22 2,34 | 2,45 | 2,55 | 2,64 | 2,74 | 2,81 2,87 | 2,90 | 2,92 | 2,96

260 1,76 1,84 1,93 | 2,02 2,10 | 2,18 | 2,25 | 2,33 | 2,41 2,49 | 2,56 | 2,64 2,78 | 2,91 3,03 | 3,15 | 3,26 | 3,37 | 3,47 | 3,55 | 3,62 | 3,60

270 2,07 | 2,16 | 2,26 | 2,36 2,46 | 2,56 | 2,65 | 2,74 | 2,83 | 291 3,00 | 3,07 3,24 | 3,39 | 3,55 | 3,69 | 3,82 | 3,94 | 4,04 | 4,14 | 423 | 4,30

28 2,39 | 2,51 2,63 | 2,74 2,85 | 296 | 3,06 | 3,16 | 3,28 | 3,38 | 3,48 | 3,57 3,75 | 3,92 | 4,08 | 423 | 437 | 4,51 4,62 | 4,73 | 4,80 | 4,86

290 2,74 | 2,86 | 2,97 | 3,09 322 | 3,34 | 3,46 | 3,57 | 3,69 | 3,80 | 3,90 | 4,00 4,20 | 439 | 458 | 4,74 | 490 | 5,05 | 519 | 531 5,40 | 5,48

300 3,06 | 3,21 3,35 | 3,50 3,63 3,77 | 3,91 4,02 | 4,15 | 428 | 4,40 | 4,52 4,75 | 4,96 | 5,16 | 535 | 552 | 5,67 | 5,79 | 591 5,99 | 6,04

Uwaga: Tabela ta moze by¢ wykorzystana do przeliczania cigzaru wlasciwego d,,! na cigzar wlasciwy d,;*.
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TABELA VII

Korekty temperatury c do obliczania gesto$ci win o zawartos$ci alkoholu 13 % obj. i wiecej, zawierajacych pozostalosci cukréw, mierzonej przy uzyciu areometru lub piknometru ze zwyklego
szkla w temperaturze ¢ °C w celu otrzymania wynikéw odpowiadajacych temperaturze 20 °C
C 18 1 0, M 175 17> O,
— )+ —jezeli t °C jest nizsza niz 20 °C
P =P = 000 {

+ jezeli ¢ °C jest wyzsza niz 20 °C

Wina o zawarto$ci alkoholu 13 % obj. Wina o zawarto$ci alkoholu 15 % obj Wina o zawartos$ci alkoholu 17 % obj.
Gestosé Gestosc Gestos¢

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

100 2,24 2,58 2,93 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° 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

120 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 1,69 1,93 2,14 2,37 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

140 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

150 1,25 1,42 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° 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

170 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° 0,54 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

95 190 0,29 0,33 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
g | 200

;"{ 210 0,29 0,32 0,35 0,39 0,42 0,45 0,47 0,32 0,35 0,38 0,42 0,45 0,48 0,50 0,34 0,38 0,41 0,44 0,47 0,50 | 0,53

= 220 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

23e 0,89 0,98 1,08 1,17 1,26 1,34 1,43 0,97 1,06 1,16 1,25 1,34 1,42 1,51 1,06 1,15 1,25 1,34 1,42 1,51 1,59

240 1,22 1,34 1,44 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

250 1,61 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°0 1,87 2,05 2,22 2,40 2,56 2,71 2,87 2,02 2,20 2,37 2,54 2,70 2,85 3,01 2,18 2,36 2,53 2,71 2,86 3,02 | 3,17

270 2,21 2,42 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 2,97 3,17 3,36 3,54 | 3,71

280 2,56 2,80 3,02 3,25 3,47 3,67 3,89 2,75 2,89 3,22 3,44 3,66 3,86 4,07 2,97 3,21 3,44 3,66 3,88 4,09 | 4,30

290 2,93 3,19 3,43 3,66 3,91 4,14 4,37 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 4,82

300 3,31 3,57 3,86 4,15 4,41 4,66 4,92 3,55 3,81 4,10 4,38 4,66 4,90 5,16 3,82 4,08 4,37 4,65 4,93 5,17 | 5,42
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Wina o zawartosci alkoholu 19 % objgtosciowych

Wina o zawartosci alkoholu 21 % objgtosciowych

Gestosé Gestosc

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

100 3,14 3,48 3,83 4,17 4,48 4,78 5,07 3,50 3,84 4,19 4,52 4,83 5,12 5,41

11° 2,87 3,18 3,49 3,78 4,06 4,32 4,57 3,18 3,49 3,80 4,09 4,34 4,63 4,88

120 2,58 2,86 3,13 3,39 3,65 3,88 4,10 2,86 3,13 3,41 3,67 3,92 4,15 4,37

130 2,31 2,55 2,77 2,99 3,20 3,41 3,61 2,56 2,79 3,01 3,23 3,44 3,65 3,85

140 2,03 2,23 2,43 2,61 2,80 2,96 3,13 2,23 2,43 2,63 2,81 3,00 3,16 3,33

150 1,69 1,86 2,02 2,18 2,33 2,48 2,62 1,86 2,03 2,19 2,35 2,50 2,65 2,80

16° 1,38 1,52 1,65 1,78 1,90 2,02 2,13 1,51 1,65 1,78 1,91 2,03 2,15 2,26

170 1,06 1,16 1,26 1,35 1,44 1,53 1,62 1,15 1,25 1,35 1,45 1,54 1,63 1,71

@) 18 0,73 0,79 0,85 0,92 0,98 1,03 1,09 0,79 0,85 0,92 0,98 1,05 1,10 1,15

95 190 0,38 0,41 0,44 0,48 0,51 0,52 0,56 0,41 0,44 0,47 0,51 0,54 0,57 0,59
g 200

é 210 0,37 0,41 0,44 0,47 0,50 0,53 0,56 0,41 0,44 0,47 0,51 0,54 0,57 0,59

= 220 0,75 0,81 0,87 0,93 0,99 1,04 1,10 0,81 0,88 0,94 1,00 1,06 1,10 1,17

23° 1,15 1,30 1,34 1,43 1,51 1,60 1,68 1,25 1,34 1,44 1,63 1,61 1,70 1,78

240 1,55 1,67 1,77 1,89 2,00 2,11 2,23 1,68 1,80 1,90 2,02 2,13 2,25 2,36

25° 1,95 2,09 2,24 2,39 2,53 2,67 2,71 2,11 2,25 2,40 2,55 2,69 2,83 2,97

26° 2,36 2,54 2,71 2,89 3,04 3,20 3,35 2,55 2,73 2,90 3,07 3,22 3,38 3,54

27° 2,79 2,99 3,18 3,38 3,57 3,75 3,92 3,01 3,20 3,40 3,59 3,78 3,96 4,13

280 3,20 3,44 3,66 3,89 4,11 4,32 4,53 3,46 3,69 3,93 4,15 4,36 4,58 4,77

29° 3,66 3,92 4,15 4,40 4,64 4,87 5,08 3,95 4,20 4,43 4,68 4,92 5,15 5,36

300 4,11 4,37 4,66 4,94 5,22 5,46 5,71 4,42 4,68 4,97 5,25 5,53 5,77 6,02

S00T°80°¢l — 1d — 9L9Td0661

100° 110

0¢
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2. REFRAKTOMETRYCZNE OZNACZANIE ZAWARTOSCI CUKROW
W MOSZCZACH GRONOWYCH, ZAGESZCZONYCH MOSZCZACH
GRONOWYCH 1 REKTYFIKOWANYCH ZAGESZCZONYCH

2.1.

3.1.

3.2

MOSZCZACH GRONOWYCH

ZASADA METODY

Wspolczynnik zatamania $wiatla w temperaturze 20 °C, wyrazony
jako warto$¢ bezwzgledna lub jako utamek procentowy masy sacha-
rozy wyrazony w procentach przedstawiony jest w odpowiednich
tabelach w celu obliczenia zawarto$ci cukru w gramach na litr i w
gramach na kilogram moszczu gronowego, zaggszczonego moszczu
gronowego i rektyfikowanego zaggszczonego moszczu gronowego.

URZADZENIE
Refraktometr Abbego
Refraktometr powinien by¢ wyposazony w skalg podajaca:

— procentowy ulamek masy sacharozy z doktadnoscia do 0,1 %,

— lub wspolczynniki zatamania $wiatta do czwartego miejsca dzie-
sigtnego.

Refraktometr musi by¢ wyposazony w termometr ze skala o zakresie
co najmniej od + 15 °C do + 25 °C oraz w urzadzenie do cyrkulacji
wody umozliwiajace dokonywanie pomiaréw w temperaturze 20 £ 5 ©
C.

Do urzadzenia powinna by¢ na stale przymocowana instrukcja
obstugi, ze szczegblnym uwzglednieniem kalibracji i zrodla §wiatla.

PRZYGOTOWANIE PROBKI
Moszcz i moszcz zageszezony

Jezeli jest to konieczne, przesaczy¢ moszcz przez suchg gazg ztozona
czterokrotnie, odrzucajac pierwsze krople przesaczu i do oznaczenia
wykorzystaé przesaczony moszcz.

Rektyfikowany moszcz zageszczony

W zalezno$ci od stgzenia uzy¢ bezposrednio rektyfikowany moszcz
zaggszczony lub roztwdr otrzymany przez uzupetnienie 200 g
moszczu do 500 g za pomoca wody, dokladnie odwazajac podane
ilosci.

PROCEDURA

Sprowadzi¢ temperature probki do okoto 20 °C. Umiesci¢ niewielka
ilo$¢ probki na dolnym pryzmacie refraktometru, zwracajac uwage
(poniewaz pryzmaty sa silnie przyciskane do siebie), aby probka
rownomiernie pokrywata szklana powierzchnig. Wykona¢ pomiar
zgodnie z instrukcja obstugi urzadzenia.

Odczyta¢ procentowy utamek masy sacharozy z doktadnoscia do 0,1
% lub wspotczynnik zatamania $wiatta z doktadnoscia do czwartego
miejsca dziesigtnego.

Przeprowadzi¢ co najmniej dwa okreslenia tej samej przygotowanej
probki.

Zapisa¢ temperaturg ¢ °C.
OBLICZANIE
Poprawka na temperature

Przyrzady wyskalowane w procentowych utamkach masy sacharozy:
wykorzysta¢ tabelg I dla okreslenia poprawki na temperaturg.

Przyrzady wyskalowane we wspolczynniku zalamania $wiatla: w
tabeli Il znalez¢é zmierzona warto$¢ wspotczynnika w ©° C w celu
okreslenia (w kolumnie 1) odpowiedniej warto$ci procentowego
ulamka masy sacharozy w temperaturze ¢ °C. Warto$¢ ta jest popra-
wiana w zwiazku z temperatura i wyrazana jako stgzenie w tempera-
turze 20 °C za pomocy tabeli I.
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5.2

5.3.

5.4.

Zawarto$¢ cukru w moszcezu i moszezu zageszczonym

Odnalez¢ procentowy utamek masy sacharozy w temperaturze 20 °C
w tabeli II i odczyta¢ w tym samym wierszu zawarto$¢ sacharozy w
gramach na litr i gramach na kilogram. Zawarto$¢ cukréw jest wyra-
zana w przeliczeniu na cukier inwertowany z dokladnoscia do jednego
miejsca dziesigtnego.

Zawarto$¢ cukru w rektyfikowanym moszczu zageszczonym

Odnalez¢ procentowy utamek masy sacharozy w temperaturze 20 °C
w tabeli III i odczyta¢ w tym samym wierszu zawarto$¢ sacharozy w
gramach na litr i gramach na kilogram. Zawarto$¢ cukréw jest wyra-
zana w przeliczeniu na cukier inwertowany z dokladnoscia do jednego
miejsca dziesigtnego.

Jezeli pomiar byl wykonany w rozcienczonym rektyfikowanym
moszczu zaggszezonym, wynik nalezy pomnozy¢ przez wspétczynnik
rozcienczenia.

Wspolezynnik zalamania §wiatla moszczu, moszczu zageszczonego
i rektyfikowanego moszczu zageszczonego

Odnalez¢ procentowy utamek masy sacharozy w temperaturze 20 °C
w tabeli II i odczyta¢ w tym samym wierszu wspotczynnik zatamania
swiatta w temperaturze 20 °C. Wspolczynnik ten podany jest z
doktadnoscia do czwartego miejsca dziesigtnego.

TABELA 1

Poprawka, jaka nalezy wprowadzié, jezeli procentowy ulamek masy sacha-
rozy wyrazony w procentach byl oznaczany w temperaturze réznej od 20 °C

Temperatura Sacharoza w gramach na 100 graméw produktu

< 5 | 10 15 20 ‘ 30 40 50 ‘ 60 ‘ 70 ‘ 75
Odjaé

15 0,2510,2710,31 (0,31 0,34 0,35 (0,36 | 0,37 | 0,36 {0,36

16 0,21 10,23 10,27 | 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 0,110,12 (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
Doda¢

21 0,06 | 0,071 0,07 | 0,07 | 0,07 | 0,07 | 0,07 | 0,07 | 0,07 {0,07

22 0,12 10,14 | 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 0,241 0,26 | 0,26 | 0,27 | 0,28 | 0,28 | 0,28 | 0,28 | 0,29 0,29

25 0,300,32 (0,32 | 0,34 | 0,36 | 0,36 | 0,36 | 0,36 | 0,36 {0,37

Temperatura nie moze odbiega¢ od 20 °C o wigcej niz £ 5 °C.
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TABELA 11

Tabela przedstawiajaca zawarto$é cukru (') w moszczu i moszczu zageszczonym w gramach na

litr i gramach na kilogram, oznaczong za pomoca refraktometru wyskalowanego w procentowych

ulamkach masy sacharozy w temperaturze 20 °C lub przy warto$ci wspolczynnika zalamania
Swiatla w temperaturze 20 °C. Przedstawiona jest rowniez gesto$¢ w temperaturze 20 °C

Wspolczynnik Zawartos$¢

zalamania Gestos¢ w . alkoholu

So/ac(h;;x;l $wiatta w tempzraturze 20 C\;xkl/elr Cul;ll;y w % obj. w

° temperaturze 20 °C & ke temperaturze

°C 20 °C
10.0 1.34 781 1.0 390 82.3 79.2 4,89
10.1 1.34 798 1.0 394 83.4 80.2 4,95
10.2 1.34 814 1.0 398 84.5 81.3 5,02
10.3 1.34 830 1.0 402 85.6 82.2 5,09
10.4 1.34 845 1.0 406 86.6 83.2 5,14
10.5 1.34 860 1.0 410 87.6 84.1 5,20
10.6 1.34 875 1.0 414 88.6 85.1 5,26
10.7 1.34890 1.0419 89.7 86.1 5,33
10.8 1.34 906 1.0 423 90.8 87.1 5,39
10.9 1.34 921 1.0 427 91.8 88.1 5,45
11.0 1.34 936 1.0 431 92.9 89.1 5,52
11.1 1.34 952 1.0 435 94.0 90.0 5,58
11.2 1.34 968 1.0 439 95.0 91.0 5,64
11.3 1.34 984 1.0 443 96.1 92.0 5,71
11.4 1.34 999 1.0 447 97.1 92.9 5,77
11.5 1.35 015 1.0 452 98.2 94.0 5,83
11.6 1.35 031 1.0 456 99.3 95.0 5,90
11.7 1.35 046 1.0 460 100.3 95.9 5,96
11.8 1.35 062 1.0 464 101.4 96.9 6,02
11.9 1.35 077 1.0 468 102.5 97.9 6,09
12.0 1.35 092 1.0 473 103.6 98.9 6,15
12.1 1.35 108 1.0 477 104.7 99.9 6,22
12.2 1.35 124 1.0 481 105.7 100.8 6,28
12.3 1.35 140 1.0 485 106.8 101.9 6,35
12.4 1.35 156 1.0 489 107.9 102.9 6,41
12.5 1.35172 1.0 494 109.0 103.8 6,47
12.6 1.35 187 1.0 498 110.0 104.8 6,53
12.7 1.35 203 1.0 502 111.1 105.8 6,60
12.8 1.35 219 1.0 506 112.2 106.8 6,66
12.9 1.35 234 1.0 510 113.2 107.8 6,73
13.0 1.35 249 1.0 514 114.3 108.7 6,79
13.1 1.35 266 1.0 519 1154 109.7 6,86
13.2 1.35282 1.0 523 116.5 110.7 6,92
13.3 1.35 298 1.0 527 117.6 111.7 6,99
13.4 1.35313 1.0 531 118.6 112.6 7,05
13.5 1.35329 1.0 536 119.7 113.6 7,11
13.6 1.35 345 1.0 540 120.8 114.6 7,18
13.7 1.35 360 1.0 544 121.8 115.6 7,24
13.8 1.35 376 1.0 548 122.9 116.5 7,30
13.9 1.35 391 1.0 552 124.0 117.5 7,37
14.0 1.35 407 1.0 557 125.1 118.5 7,43
14.1 1.35 424 1.0 561 126.2 119.5 7,50
14.2 1.35 440 1.0 565 127.3 120.5 7,56
14.3 1.35 456 1.0 569 128.4 121.5 7,63
14.4 1.35 472 1.0 574 129.5 122.5 7,69
14.5 1.35 488 1.0 578 130.6 123.4 7,76
14.6 1.35 503 1.0 582 131.6 124.4 7,82
14.7 1.35519 1.0 586 132.7 125.4 7,88
14.8 1.35 535 1.0 591 133.8 126.3 7,95
14.9 1.35 551 1.0 595 134.9 127.3 8,01

(") Zawarto$¢ cukrow w przeliczeniu na cukier inwertowany.
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Wspolczynnik Zawartos$¢

zatamania Gestose w . alkoholu

S(,?Ch;joza $wiatla w tempzraturze 20 Cukl/elr Cuk/iyyw % obj. w

o (m/m) temperaturze 20 °C we ke temperaturze

°C 20 °C
15.0 1.35 567 1.0 599 136.0 128.3 8,08
15.1 1.35 583 1.0 603 137.1 129.3 8,15
15.2 1.35 599 1.0 608 138.2 130.3 8,21
15.3 1.35 615 1.0 612 139.3 131.3 8,27
15.4 1.35 631 1.0 616 140.4 132.3 8,34
15.5 1.35 648 1.0 621 141.5 133.2 8,41
15.6 1.35 664 1.0 625 142.6 134.2 8,47
15.7 1.35 680 1.0 629 143.7 135.2 8,54
15.8 1.35 696 1.0 633 144.8 136.2 8,60
15.9 1.35712 1.0 638 145.9 137.2 8,67
16.0 1.35 728 1.0 642 147.0 138.1 8,73
16.1 1.35 744 1.0 646 148.1 139.1 8,80
16.2 1.35 760 1.0 651 149.2 140.1 8,86
16.3 1.35 776 1.0 655 150.3 141.1 8,93
16.4 1.35 793 1.0 660 151.5 142.1 9,00
16.5 1.35 809 1.0 664 152.6 143.1 9,06
16.6 1.35 825 1.0 668 153.7 144.1 9,13
16.7 1.35 842 1.0 672 154.8 145.0 9,20
16.8 1.35 858 1.0 677 155.9 146.0 9,26
16.9 1.35 874 1.0 681 157.0 147.0 9,33
17.0 1.35 890 1.0 685 158.1 148.0 9,39
17.1 1.35 907 1.0 690 159.3 149.0 9,46
17.2 1.35 923 1.0 694 160.4 150.0 9,53
17.3 1.35 939 1.0 699 161.5 151.0 9,59
17.4 1.35 955 1.0 703 162.6 151.9 9,66
17.5 1.35972 1.0 707 163.7 152.9 9,73
17.6 1.35 988 1.0 711 164.8 153.9 9,79
17.7 1.36 004 1.0 716 165.9 154.8 9,86
17.8 1.36 020 1.0 720 167.0 155.8 9,92
17.9 1.36 036 1.0 724 168.1 156.8 9,99
18.0 1.36 053 1.0 729 169.3 157.8 10,06
18.1 1.36 070 1.0 733 170.4 158.8 10,12
18.2 1.36 086 1.0 738 171.5 159.7 10,19
18.3 1.36 102 1.0 742 172.6 160.7 10,25
18.4 1.36 119 1.0 746 173.7 161.6 10,32
18.5 1.36 136 1.0 751 174.9 162.6 10,39
18.6 1.36 152 1.0 755 176.0 163.6 10,46
18.7 1.36 169 1.0 760 177.2 164.6 10,53
18.8 1.36 185 1.0 764 178.3 165.6 10,59
18.9 1.36 201 1.0 768 179.4 166.6 10,66
19.0 1.36 217 1.0 773 180.5 167.6 10,72
19.1 1.36 234 1.0 777 181.7 168.6 10,80
19.2 1.36 251 1.0 782 182.8 169.5 10,86
19.3 1.36 267 1.0 786 183.9 170.5 10,93
19.4 1.36 284 1.0 791 185.1 171.5 11,00
19.5 1.36 301 1.0 795 186.3 172.5 11,07
19.6 1.36 318 1.0 800 187.4 173.5 11,13
19.7 1.36 335 1.0 804 188.6 174.5 11,21
19.8 1.36 351 1.0 809 189.7 175.5 11,27
19.9 1.36 367 1.0 813 190.8 176.5 11,34
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Wspolczynnik Zawartos$¢

zatamania Gestose w . alkoholu

Soachl':;oza $wiatla w tempzraturze 20 Cukl/elr Cuk/iy W % obj. w

76 (m/m) temperaturze 20 °C we ke temperaturze

°C 20 °C
20.0 1.36 383 1.0 817 191.9 177.4 11,40
20.1 1.36 400 1.0 822 193.1 178.4 11,47
20.2 1.36 417 1.0 826 194.2 179.4 11,54
20.3 1.36 434 1.0 831 195.3 180.4 11,60
20.4 1.36 451 1.0 835 196.5 181.4 11,67
20.5 1.36 468 1.0 840 197.7 182.3 11,75
20.6 1.36 484 1.0 844 198.8 183.3 11,81
20.7 1.36 501 1.0 849 200.0 184.3 11,88
20.8 1.36 518 1.0 853 201.1 185.3 11,96
20.9 1.36 534 1.0 857 202.2 186.2 12,01
21.0 1.36 550 1.0 862 203.3 187.2 12,08
21.1 1.36 568 1.0 866 204.5 188.2 12,15
21.2 1.36 585 1.0 871 205.7 189.2 12,22
213 1.36 601 1.0 875 206.8 190.2 12,29
21.4 1.36 618 1.0 880 207.9 191.1 12,35
21.5 1.36 635 1,0 884 209.1 192.1 12,42
21.6 1.36 652 1.0 889 210.3 193.1 12,49
21.7 1.36 669 1.0 893 211.4 194.1 12,56
21.8 1.36 685 1.0 897 2125 195.0 12,63
21.9 1.36 702 1.0 902 213.6 196.0 12,69
22.0 1.36 719 1.0 906 214.8 196.9 12,76
22.1 1.36 736 1.0 911 216.0 198.0 12,83
222 1.36 753 1.0 916 217.2 199.0 12,90
223 1.36 770 1.0 920 218.3 199.9 12,97
22.4 1.36 787 1.0 925 219.5 200.9 13,04
22.5 1.36 804 1.0 929 220.6 201.8 13,11
22.6 1.36 820 1.0 933 221.7 202.8 13,17
22.7 1.36 837 1.0 938 2229 203.8 13,24
22.8 1.36 854 1.0 943 224.1 204.8 13,31
22.9 1.36 871 1.0 947 225.2 205.8 13,38
23.0 1.36 888 1.0 952 226.4 206.7 13,45
23.1 1.36 905 1.0 956 227.6 207.7 13,52
23.2 1.36 922 1.0 961 228.7 208.7 13,59
233 1.36 939 1.0 965 2299 209.7 13,66
23.4 1.36 956 1.0 970 231.1 210.7 13,73
23.5 1.36 973 1.0 975 2323 211.6 13,80
23.6 1.36 991 1.0 979 233.4 212.6 13,87
23.7 1.37 008 1.0 984 234.6 213.6 13,94
23.8 1.37 025 1.0 988 235.8 214.6 14,01
23.9 1.37 042 1.0 993 237.0 215.6 14,08
24.0 1.37 059 1.0 998 238.2 216.6 14,15
24.1 1.37 076 1.1 007 2393 217.4 14,22
24.2 1.37 093 1.1 011 240.3 218.2 14,28
243 1.37 110 1.1 016 241.6 2194 14,35
24.4 1.37 128 1.1 022 243.0 220.5 14,44
24.5 1.37 145 1.1 026 244.0 221.3 14,50
24.6 1.37 162 1.1 030 245.0 222.1 14,56
24.7 1.37 180 1.1 035 246.4 223.2 14,64
24.8 1.37 197 1.1 041 247.7 2244 14,72
249 1.37 214 1.1 045 248.7 225.2 14,78
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Wspolczynnik Zawartos$¢

zatamania Gestose w . alkoholu

S(,?Ch;joza $wiatla w tempzraturze 20 Cukl/elr Cuk/iyyw % obj. w

o (m/m) temperaturze 20 °C we ke temperaturze

°C 20 °C
25.0 1.37 232 1.1 049 249.7 226.0 14,84
25.1 1.37 249 1.1 053 250.7 226.8 14,90
25.2 1.37 266 1.1 057 251.7 227.6 14,96
25.3 1.37 283 1.1 062 253.0 228.7 15,03
25.4 1.37 300 1.1 068 254.4 229.9 15,11
25.5 1.37 317 1.1 072 255.4 230.7 15,17
25.6 1.37 335 1.1 076 256.4 231.5 15,23
25.7 1.37 353 1.1 081 257.8 232.6 15,32
25.8 1.37 370 1.1 087 259.1 233.7 15,39
259 1.37 387 1.1 091 260.1 2345 15,45
26.0 1.37 405 1.1 095 261.1 2353 15,51
26.1 1.37 423 1.1 100 262.5 236.4 15,60
26.2 1.37 440 1.1 106 263.8 237.5 15,67
26.3 1.37 457 1.1 110 264.8 238.3 15,73
26.4 1.37 475 1.1 114 265.8 239.2 15,79
26.5 1.37 493 1.1 119 267.2 240.3 15,88
26.6 1.37 510 1.1 125 268.5 241.4 15,95
26.7 1.37 528 1.1 129 269.5 2422 16,01
26.8 1.37 545 1.1133 270.5 243.0 16,07
26.9 1.37 562 1.1 138 271.8 244.1 16,15
27.0 1.37 580 1.1 144 273.2 245.2 16,23
27.1 1.37 598 1.1 148 274.2 246.0 16,29
27.2 1.37 615 1.1152 275.2 246.8 16,35
273 1.37632 1.1157 276.5 2479 16,43
27.4 1.37 650 1.1 163 2779 249.0 16,51
27.5 1.37 667 1.1 167 278.9 249.8 16,57
27.6 1.37 685 1.1 171 279.9 250.6 16,63
27.7 1.37 703 1.1 176 281.3 251.6 16,71
27.8 1.37 721 1.1 182 282.6 252.7 16,79
27.9 1.37 739 1.1 186 283.6 253.5 16,85
28.0 1.37 757 1.1 190 284.6 2543 16,91
28.1 1.37 775 1.1 195 286.0 2554 16,99
28.2 1.37 793 1.1 201 287.3 256.5 17,07
28.3 1.37 810 1.1 205 288.3 2573 17,13
28.4 1.37 828 1.1 209 289.3 258.1 17,19
28.5 1.37 846 1.1 214 290.7 259.2 17,27
28.6 1.37 863 1.1 220 292.0 260.3 17,35
28.7 1.37 881 1.1 224 293.0 261.0 17,41
28.8 1.37 899 1.1 228 294.0 261.8 17,47
28.9 1.37 917 1.1 233 295.3 262.9 17,55
29.0 1.37 935 1.1 239 296.7 264.0 17,63
29.1 1.37 953 1.1 244 298.1 265.1 17,71
29.2 1.37 971 1.1 250 299.4 266.1 17,79
29.3 1.37 988 1.1 254 300.4 266.9 17,85
29.4 1.38 006 1.1 258 301.4 267.7 17,91
29.5 1.38 024 1.1 263 302.8 268.8 17,99
29.6 1.38 042 1.1 269 304.1 269.9 18,07
29.7 1.38 060 1.1 273 305.1 270.6 18,13
29.8 1.38 078 1.1277 306.1 271.4 18,19
29.9 1.38 096 1.1 282 307.4 272.5 18,26
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Wspolczynnik Zawartos$¢

zatamania Gestose w . alkoholu

Soachl':;oza $wiatla w tempzraturze 20 Cukl/elr Cuk/iy W % obj. w

76 (m/m) temperaturze 20 °C we ke temperaturze

°C 20 °C
30.0 1.38 114 1.1 288 308.8 273.6 18,35
30.1 1.38 132 1.1 293 310.0 274.5 18,42
30.2 1.28 150 1.1 298 311.2 275.5 18,49
30.3 1.38 168 1.1 302 312.4 276.4 18,56
30.4 1.3 8186 1.1 307 313.6 277.3 18,63
30.5 1.38 204 1.1312 314.8 278.3 18,70
30.6 1.38 222 1.1317 316.0 279.2 18,77
30.7 1.38 240 1.1 322 317.2 280.2 18,85
30.8 1.38 258 1.1 327 318.4 281.1 18,92
30.9 1.38 276 1.1332 319.6 282.0 18,99
31.0 1.38 294 1.1 336 320.8 283.0 19,06
31.1 1.38 312 1.1 341 322.0 283.9 19,13
31.2 1.38 330 1.1 346 323.2 284.9 19,20
31.3 1.38 349 1.1 351 324.4 285.8 19,27
31.4 1.38 367 1.1 356 325.6 286.8 19,35
31.5 1.38 385 1.1 361 326.8 287.7 19,42
31.6 1.38 403 1.1 366 328.1 288.6 19,49
31.7 1.38 421 1.1 371 3293 289.6 19,56
31.8 1.38 440 1.1 376 330.5 290.5 19,64
31.9 1.38 458 1.1 380 331.7 291.5 19,71
32.0 1.38 476 1.1 385 3329 2924 19,78
32.1 1.38 494 1.1 391 334.2 2934 19,86
322 1.38 513 1.1 396 335.5 294.4 19,93
323 1.38 531 1.1 401 336.7 295.4 20,00
324 1.38 550 1.1 406 338.0 296.4 20,08
32.5 1.38 568 1.1 411 339.3 297.3 20,16
32.6 1.38 586 1.1 416 340.6 298.3 20,24
32.7 1.38 605 1.1 422 341.9 299.3 20,31
32.8 1.38 623 1.1 427 343.1 300.3 20,38
329 1.38 642 1.1 432 344.4 301.3 20,46
33.0 1.38 660 1.1 437 345.7 302.3 20,54
33.1 1.38 678 1.1 442 346.9 303.2 20,61
33.2 1.38 697 1.1 447 348.1 304.1 20,68
333 1.38 715 1.1 452 349.3 305.0 20,75
334 1.38 734 1.1 457 350.5 305.9 20,82
335 1.38 753 1.1 461 351.7 306.9 20,90
33.6 1.38 771 1.1 466 352.9 307.8 20,97
33.7 1.38 790 1.1 471 354.1 308.7 21,04
33.8 1.38 808 1.1 476 3553 309.6 21,11
339 1.38 827 1.1 481 356.5 310.5 21,18
34.0 1.38 845 1.1 486 357.7 3114 21,25
34.1 1.38 864 1.1 491 359.0 312.4 21,33
342 1.38 882 1.1 496 360.3 3134 21,41
343 1.38 901 1.1 501 361.5 314.3 21,48
344 1.38 919 1.1 506 362.8 315.3 21,55
34.5 1.38 938 1.1 512 364.1 316.3 21,63
34.6 1.38 957 1.1 517 365.4 317.3 21,71
34.7 1.38 975 1.1522 366.7 318.2 21,79
34.8 1.38 994 1.1 527 367.9 319.2 21,86
349 1.39 012 1.1 532 369.2 320.2 21,94
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zatamania Gestose w . alkoholu

Soachl':;oza $wiatla w tempzraturze 20 Cukl/elr Cuk/iy W % obj. w

76 (m/m) temperaturze 20 °C we ke temperaturze

°C 20 °C
35.0 1.39 031 1.1 537 370.5 321.1 22,01
35.1 1.39 050 1.1 543 371.8 322.1 22,09
35.2 1.39 069 1.1 548 373.0 323.0 22,16
35.3 1.39 087 1.1 553 374.3 324.0 22,24
35.4 1.39 106 1.1 558 375.6 325.0 22,32
355 1.39 125 1.1 563 376.9 325.9 22,39
35.6 1.39 144 1.1 568 378.1 326.9 22,45
35.7 1.39 163 1.1 573 379.4 327.8 22,54
35.8 1.39 181 1.1 579 380.7 328.8 22,62
359 1.39 200 1.1 584 381.9 329.7 22,69
36.0 1.39 219 1.1 589 383.2 330.7 22,77
36.1 1.39 238 1.1 594 384.5 331.6 22,85
36.2 1.39 257 1.1 599 385.8 332.6 22,92
36.3 1.39 276 1.1 604 387.0 3335 22,99
36.4 1.39 295 1.1 610 388.3 334.5 23,07
36.5 1.39 314 1.1 615 389.6 335.4 23,15
36.6 1.39332 1.1620 390.9 336.4 23,22
36.7 1.39 351 1.1 625 392.2 337.3 23,30
36.8 1.39 370 1.1 630 393.4 3383 23,37
36.9 1.39 389 1.1 635 394.7 339.2 23,45
37.0 1.39 408 1.1 641 396.0 340.2 23,53
37.1 1.39 427 1.1 646 397.3 341.1 23,60
37.2 1.39 446 1.1 651 398.6 342.1 23,68
37.3 1.39 465 1.1 656 399.8 343.0 23,75
37.4 1.39 484 1.1 661 401.1 344.0 23,83
37.5 1.39 504 1.1 666 402.4 344.9 23,91
37.6 1.39523 1.1672 403.7 345.9 23,99
37.7 1.39 542 1.1 677 405.0 346.8 24,06
37.8 1.39561 1.1682 406.2 347.7 24,13
37.9 1.39 580 1.1 687 407.5 348.7 24,21
38.0 1.39 599 1.1 692 408.8 349.6 24,29
38.1 1.39 618 1.1 698 410.1 350.6 24,37
38.2 1.39 637 1.1 703 411.3 351.5 24,44
38.3 1.39 657 1.1 708 412.6 352.4 24,51
38.4 1.39 676 1.1 713 413.9 353.4 24,59
38.5 1.39 695 1.1 718 415.2 3543 24,67
38.6 1.39 714 1.1 723 416.4 355.2 24,74
38.7 1.39 733 1.1 728 417.7 356.1 24,82
38.8 1.39 753 1.1 733 419.0 357.1 24,90
38.9 1.39 772 1.1 739 420.2 358.0 24,97
39.0 1.39 791 1.1 744 421.5 358.9 25,04
39.1 1.39 810 1.1 749 422.8 359.8 25,12
39.2 1.39 830 1.1 754 424.1 360.8 25,20
39.3 1.39 849 1.1 759 4253 361.7 25,27
394 1.39 869 1.1 764 426.6 362.6 25,35
39.5 1.39 888 1.1 770 4279 363.6 25,42
39.6 1.39 907 1.1 775 429.2 364.5 25,50
39.7 1.39 927 1.1 780 430.5 365.4 25,58
39.8 1.39 946 1.1 785 431.7 366.3 25,65
39.9 1.39 966 1.1 790 433.0 367.3 25,73
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o (m/m) temperaturze 20 °C we ke temperaturze

°C 20 °C
40.0 1.39 985 1.1 796 4343 368.2 25,80
40.1 1.40 004 1.1 801 435.6 369.2 25,88
40.2 1.40 024 1.1 806 437.0 370.1 25,96
40.3 1.40 043 1.1 812 438.3 371.1 26,04
40.4 1.40 063 1.1 817 439.7 372.1 26,12
40.5 1.40 083 1.1 823 441.0 373.0 26,20
40.6 1.40 102 1.1 828 4423 374.0 26,28
40.7 1.40 122 1.1 833 443.7 374.9 26,36
40.8 1.40 141 1.1 839 445.0 375.9 26,44
40.9 1.40 161 1.1 844 446.4 376.9 26,52
41.0 1.40 180 1.1 850 447.7 377.8 26,60
41.1 1.40 200 1.1 855 449.0 378.7 26,68
41.2 1.40 219 1.1 860 450.2 379.6 26,75
413 1.40 239 1.1 865 451.5 380.5 26,83
41.4 1.40 259 1.1 870 452.8 381.4 26,90
41.5 1.40 279 1.1 875 454.1 382.3 26,98
41.6 1.40 298 1.1 881 4553 383.2 27,05
41.7 1.40 318 1.1 886 456.6 384.2 27,13
41.8 1.40 338 1.1 891 4579 385.1 27,21
41.9 1.40 357 1.1 896 459.1 386.0 27,28
42.0 1.40 377 1.1 901 460.4 386.9 27,35
42.1 1.40 397 1.1 907 461.7 387.8 27,43
422 1.40 417 1.1 912 463.1 388.8 27,52
423 1.40 436 1.1 917 464.4 389.7 27,59
42.4 1.40 456 1.1 923 465.8 390.7 27,68
42.5 1.40 476 1.1 928 467.2 391.6 27,76
42.6 1.40 496 1.1 934 468.5 392.6 27,84
42.7 1.40 516 1.1 939 469.9 393.5 27,92
42.8 1.40 535 1.1 945 471.2 394.5 28,00
429 1.40 555 1.1 950 472.6 395.4 28,08
43.0 1.40 575 1.1 956 473.9 396.4 28,16
43.1 1.40 595 1.1 961 475.2 397.3 28,23
43.2 1.40 615 1.1 967 476.6 398.3 28,32
433 1.40 635 1.1 972 477.9 399.2 28,40
43.4 1.40 655 1.1 977 479.3 400.1 28,48
43.5 1.40 675 1.1 983 480.6 401.1 28,56
43.6 1.40 695 1.1 988 481.9 402.0 28,63
43.7 1.40 715 1.1 994 483.3 402.9 28,72
43.8 1.40 735 1.1 999 484.6 403.9 28,79
43.9 1.40 755 1.2 005 486.0 404.8 28,88
44.0 1.40 775 1.2 010 487.3 405.7 28,95
44.1 1.40 795 1.2 015 488.6 406.7 29,03
44.2 1.40 815 1.2 021 490.0 407.6 29,11
443 1.40 836 1.2 026 491.3 408.5 29,19
44.4 1.40 856 1.2 032 492.7 409.5 29,27
44.5 1.40 876 1.2 037 494.0 4104 29,35
44.6 1.40 896 1.2 042 495.3 411.3 29,43
44.7 1.40 916 1.2 048 496.7 412.3 29,51
44.8 1.40 937 1.2 053 498.0 413.2 29,59
44.9 1.40 957 1.2 059 499.4 414.1 29,67
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45.0 1.40 977 1.2 064 500.7 415.0 29,75
45.1 1.40 997 1.2 070 502.1 416.0 29,83
45.2 1.41 018 1.2 076 503.5 417.0 29,92
45.3 1.41 038 1.2 081 504.9 417.9 30,00
45.4 1.41 058 1.2 087 506.3 418.9 30,08
45.5 1.41 079 1.2 093 507.8 419.9 30,17
45.6 1.41 099 1.2 098 509.2 420.9 30,25
45.7 1.41 119 1.2 104 510.6 421.8 30,34
45.8 1.41 139 1.2 110 512.0 422.8 30,42
459 1.41 160 12115 513.4 423.7 30,50
46.0 1.41 180 1.2 121 514.8 424.7 30,59
46.1 1.41 200 1.2 127 516.1 425.6 30,66
46.2 1.41 221 1.2 132 517.5 426.5 30,75
46.3 1.41 241 1.2 137 518.8 427.5 30,82
46.4 1.41 262 1.2 143 520.2 4284 30,91
46.5 1.41 282 1.2 148 521.5 429.3 30,99
46.6 1.41 302 1.2 154 522.8 430.2 31,06
46.7 1.41 323 1.2 159 524.2 431.1 31,15
46.8 1.41 343 1.2 165 525.5 432.0 31,22
46.9 1.41 364 1.2 170 526.9 4329 31,31
47.0 1.41 384 1.2 175 528.2 433.8 31,38
47.1 1.41 405 1.2 181 529.6 434.8 31,47
472 1.41 425 1.2 187 531.0 435.7 31,55
473 1.41 446 1.2192 532.4 436.7 31,63
47.4 1.41 466 1.2 198 533.8 437.6 31,72
47.5 1.41 487 1.2 204 5353 438.6 31,81
47.6 1.41 508 1.2 210 536.7 439.5 31,89
47.7 1.41 528 1.2 215 538.1 440.5 31,97
47.8 1.41 549 1.2 221 539.5 441.4 32,05
479 1.41 569 1.2 227 540.9 442.4 32,14
48.0 1.41 590 1.2 232 542.3 4433 32,22
48.1 1.41 611 1.2 238 543.6 444.2 32,30
48.2 1.41 632 1.2 243 545.0 445.1 32,38
48.3 1.41 652 1.2 249 546.3 446.0 32,46
48.4 1.41 673 1.2 254 547.7 446.9 32,59
48.5 1.41 694 1.2 260 549.1 447.8 32,63
48.6 1.41 715 1.2 265 550.4 448.7 32,70
48.7 1.41 736 1.2 271 551.8 449.7 32,79
48.8 1.41 756 1.2 276 553.1 450.6 32,86
48.9 1.41 777 1.2 282 554.5 451.4 32,95
49.0 1.41 798 1.2 287 555.8 4523 33,02
49.1 1.41 819 1.2293 557.2 4533 33,11
49.2 1.41 840 1.2 298 558.6 454.2 33,19
49.3 1.41 861 1.2 304 560.0 455.1 33,27
49.4 1.41 882 1.2 310 561.4 456.1 33,36
49.5 1.41 903 1.2 315 562.8 457.0 33,44
49.6 1.41 924 1.2 321 564.2 457.9 33,52
49.7 1.41 945 1.2 327 565.6 458.8 33,61
49.8 1.41 966 1.2 332 567.0 459.8 33,69
49.9 1.41 987 1.2 338 568.4 460.7 33,77
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50.0 1.42 008 1.2 344 569.8 461.6 33,86
50.1 1.42 029 1.2 349 571.2 462.5 33,94
50.2 1.42 050 1.2 355 572.6 463.5 34,02
50.3 1.42 071 1.2 361 574.0 464.4 34,10
50.4 1.42 092 1.2 366 575.4 465.3 34,19
50.5 1,42 114 1.2 372 576.9 466.2 34,28
50.6 1.42 135 1.2 378 578.3 467.2 34,36
50.7 1.42 156 1.2 384 579.7 468.1 34,44
50.8 1.42 177 1.2 389 581.1 469.0 34,53
50.9 1.42 198 1.2 395 582.5 469.9 34,61
51.0 1.42 219 1.2 401 583.9 470.9 34,69
51.1 1.42 240 1.2 407 585.4 471.8 34,78
51.2 1.42 261 1.2 413 586.9 472.8 34,87
51.3 1.42 283 1.2 419 588.3 473.8 34,95
514 1.42 304 1.2 425 589.8 474.7 35,04
51.5 1.42 325 1.2 431 591.3 475.7 35,13
51.6 1.42 346 1.2 437 592.8 476.6 35,22
51.7 1.47 367 1.2 443 594.3 477.6 35,31
51.8 1.42 389 1.2 449 595.7 478.6 35,39
51.9 1.42 410 1.2 455 597.2 479.5 35,48
52.0 1.42 431 1.2 461 598.7 480.5 35,57
52.1 1.42 452 1.2 466 600.1 481.4 35,65
52.2 1.42 474 1.2 472 601.5 482.3 35,74
52.3 1.42 495 1.2 478 602.9 483.2 35,82
524 1.42 517 1.2 483 604.3 484.1 35,91
52.5 1.42 538 1.2 489 605.8 485.0 35,99
52.6 1.42 559 1.2 495 607.2 485.9 36,08
52.7 1.42 581 1.2 500 608.6 486.8 36,16
52.8 1.42 602 1.2 506 610.0 487.7 36,24
52.9 1.42 624 1.2 512 611.4 488.6 36,33
53.0 1.42 645 1.2 518 612.8 489.6 36,41
53.1 1.42 666 1.2 524 614.3 490.5 36,50
53.2 1.42 686 1.2 530 615.8 491.4 36,59
533 1.42 707 1.2 536 617.2 4924 36,67
534 1.42 727 1.2 542 618.7 4933 36,76
53.5 1.42 748 1.2 548 620.2 4943 36,85
53.6 1.42 769 1.2 554 621.7 495.2 36,94
53.7 1.42 789 1.2 560 623.2 496.2 37,03
53.8 1.42810 1.2566 624.6 497.1 37,11
53.9 1.42 830 1.2 571 626.1 498.0 37,20
54.0 1.42 851 1.2 577 627.6 499.0 37,29
54.1 1.42 874 1.2 583 629.0 499.9 37,37
54.2 1.42 897 1.2 589 630.4 500.8 37,45
543 1.42 919 1.2 595 631.8 501.7 37,54
54.4 1.42 942 1.2 600 633.2 502.6 37,62
54.5 1.42 965 1.2 606 634.7 503.5 37,71
54.6 1.42 988 1.2 612 636.1 504.3 37,79
54.7 1.43 011 1.2 617 637.5 505.2 37,88
54.8 1.43 033 1.2 623 638.9 506.1 37,96
54.9 1.43 056 1.2 629 640.3 507.0 38,04
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°C 20 °C
55.0 1.43 079 1.2 635 641.7 507.9 38,11
55.1 1.43 101 1.2 640 643.2 508.8 38,22
55.2 1.43 123 1.2 646 644.6 509.7 38,30
55.3 1.43 145 1.2 652 646.1 510.7 38,39
554 1.43 167 1.2 658 647.6 511.6 38,48
55.5 1.43 189 1.2 664 649.1 512.5 38,57
55.6 1.43 210 1.2 670 650.5 513.4 38,65
55.7 1.43 232 1.2 676 652.0 5143 38,74
55.8 1.43 254 1.2 682 653.5 5153 38,83
55.9 1.43 276 1.2 688 654.9 516.2 38,91
56.0 1.43 298 1.2 694 656.4 517.1 39,00
56.1 1.43 320 1.2 700 657.9 518.0 39,09
56.2 1.43 342 1.2 706 659.4 518.9 39,18
56.3 1.43 364 1.2 712 660.8 519.9 39,26
56.4 1.43 386 1.2 718 662.3 520.8 39,35
56.5 1.43 409 1.2 724 663.8 521.7 39,44
56.6 1.43 431 1.2 730 665.3 522.6 39,53
56.7 1.43 453 1.2 736 666.8 523.5 39,62
56.8 1.43 475 1.2 742 668.2 524.4 39,70
56.9 1.43 497 1.2 748 669.7 525.4 39,79
57.0 1.43 519 1.2 754 671.2 526.3 39,88
57.1 1.43 541 1.2 760 672.7 527.2 39,97
57.2 1.43 563 1.2 766 674.3 528.2 40,06
57.3 1.43 586 1.2 773 675.8 529.1 40,15
57.4 1.43 608 1.2 779 677.4 530.1 40,25
57.5 1.43 630 1.2 785 678.9 531.0 40,34
57.6 1.43 652 1.2 791 680.4 532.0 40,43
57.7 1.43 674 1.2 797 682.0 532.9 40,52
57.8 1.43 697 1.2 804 683.5 533.8 40,61
57.9 1.43 719 1.2 810 685.1 534.8 40,70
58.0 1,43 741 1.2 816 686.6 535.7 40,80
58.1 1.43 763 1.2 822 688.1 536.6 40,88
58.2 1.43 786 1.2 828 689.6 537.5 40,97
58.3 1.43 808 1.2 834 691.0 538.4 41,06
58.4 1.43 831 1.2 840 692.5 539.3 41,14
58.5 1.43 854 1.2 846 694.0 540.2 41,23
58.6 1.43 876 1.2 852 695.5 541.1 41,32
58.7 1.43 899 1.2 858 697.0 542.0 41,41
58.8 1.43 921 1.2 864 698.4 542.9 41,50
58.9 1.43 944 1.2 870 699.9 543.8 41,58
59.0 1.43 966 1.2 876 701.4 544.7 41,67
59.1 1.43 989 1.2 882 702.9 545.7 41,76
59.2 1.44 011 1.2 888 704.5 546.6 41,86
59.3 1.44 034 1.2 895 706.0 547.5 41,95
59.4 1.44 056 1.2 901 707.6 548.5 42,04
59.5 1.44 079 1,2 907 709.1 549.4 42,13
59.6 1.44 102 1.2913 710.6 550.3 42,22
59.7 1.44 124 1.2 920 712.2 551.2 42,32
59.8 1.44 147 1.2 926 713.7 552.2 42,41
59.9 1.44 169 1.2 932 715.3 553.1 42,50
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60.0 1.44 192 1.2 938 716.8 554.0 42,59
60.1 1.44 215 1.2 944 718.3 554.9 42,68
60.2 1.44 237 1.2 950 719.8 555.8 42,77
60.3 1.44 260 1.2 956 721.2 556.7 42,85
60.4 1.44 283 1.2 962 722.7 557.6 42,94
60.5 1.44 306 1.2 968 724.2 558.4 43,03
60.6 1.44 328 1.2 974 725.7 559.3 43,12
60.7 1.44 351 1.2 980 727.2 560.2 43,21
60.8 1.44 374 1.2 986 728.6 561.1 43,29
60.9 1.44 396 1.2 992 730.1 562.0 43,38
61.0 1.44 419 1.2 998 731.6 562.8 43,47
61.1 1.44 442 1.3 004 733.1 563.8 43,56
61.2 1.44 465 1.3 011 734.7 564.7 43,65
61.3 1.44 488 1.3 017 736.2 565.6 43,74
61.4 1.44 511 1.3 023 737.8 566.5 43,84
61.5 1.44 533 1.3 030 739.4 567.4 43,93
61.6 1.44 556 1.3 036 740.9 568.4 44,02
61.7 1.44 579 1.3 042 742.5 569.3 44,12
61.8 1.44 602 1.3 048 744.0 570.2 44,21
61.9 1.44 625 1.3 055 745.6 571.1 44,30
62.0 1.44 648 1.3 061 747.1 572.0 44,39
62.1 1.44 671 1.3 067 748.6 572.9 44,48
62.2 1.44 694 1.3 073 750.2 573.8 44,57
62.3 1.44 717 1.3 080 751.7 574.7 44,66
62.4 1.44 740 1.3 086 7533 575.6 44,76
62.5 1.44 764 1.3 092 754.8 576.5 44,85
62.6 1.44 787 1.3 098 756.3 577.4 44,94
62.7 1.44 810 1.3 104 757.9 578.3 45,03
62.8 1.44 833 1.3 111 759.4 579.2 45,12
62.9 1.44 856 1.3 117 761.0 580.1 45,21
63.0 1.44 879 1.3 123 762.5 581.0 45,31
63.1 1,44 902 1.3 130 764.1 582.0 45,40
63.2 1.44 926 1.3 136 765.7 582.9 45,49
63.3 1.44 949 1.3 143 767.3 583.8 45,59
63.4 1.44 972 1.3 149 768.9 584.8 45,69
63.5 1.44 996 1.3 156 770.6 585.7 45,79
63.6 1.45 019 1.3 162 772.2 586.6 45,88
63.7 1.45 042 1.3 169 773.8 587.6 45,98
63.8 1.45 065 1.3 175 775.4 588.5 46,07
63.9 1.45 089 1.3 182 777.0 589.4 46,17
64.0 1.45 112 1.3 188 778.6 590.4 46,26
64.1 1.45 135 1.3 195 780.1 591.3 46,35
64.2 1.45 159 1.3 201 781.7 592.1 46,45
64.3 1.45 183 1.3 207 783.2 593.0 46,53
64.4 1.45 206 1.3 213 784.8 593.9 46,63
64.5 1.45 230 1.3 219 786.3 594.8 46,72
64.6 1.45 253 1.3 226 787.8 595.7 46,81
64.7 1.45 276 1.3 232 789.4 596.6 46,90
64.8 1.45 300 1.3 238 790.9 597.5 46,99
64.9 1.45 324 1.3 244 792.5 598.3 47,09
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Wspolczynnik Zawartos$¢

zatamania Gestose w . alkoholu

Soachl':;oza $wiatla w tempzraturze 20 Cukl/elr Cuk/iy W % obj. w

76 (m/m) temperaturze 20 °C we ke temperaturze

°C 20 °C
65.0 1.45 347 1.3 251 794.0 599.2 47,18
65.1 1.45 371 1.3 257 795.6 600.1 47,27
65.2 1.45 394 1.3 264 797.2 601.1 47,37
65.3 1.45 418 1.3 270 798.8 602.0 47,46
65.4 1.45 441 1.3 277 800.4 602.9 47,56
65.5 1.45 465 1.3 283 802.1 603.8 47,66
65.6 1.45 489 1.3 290 803.7 604.7 47,75
65.7 1.45 512 1.3 296 805.3 605.6 47,85
65.8 1.45 536 1.3 303 806.9 606.6 47,94
65.9 1.45 559 1.3 309 808.5 607.5 48,04
66.0 1.45 583 1.3 316 810.1 608.4 48,13
66.1 1.45 607 1.3 322 811.6 609.3 48,22
66.2 1.45 630 1.3 328 813.2 610.1 48,32
66.3 1.45 654 1.3 335 814.8 611.0 48,41
66.4 1.45 678 1.3 341 816.3 611.9 48,50
66.5 1.45 702 1.3 347 817.9 612.8 48,60
66.6 1.45 725 1.3 353 819.4 613.6 48,69
66.7 1.45 749 1.3 360 820.9 614.5 48,77
66.8 1.45 773 1.3 366 822.5 615.4 48,87
66.9 1.45 796 1.3372 824.1 616.2 48,97
67.0 1.45 820 1.3 378 825.6 617.1 49,05
67.1 1.45 844 1,3 385 827.2 618.0 49,15
67.2 1.45 868 1.3 391 828.8 618.9 49,24
67.3 1.45 892 1.3 398 830.4 619.8 49,34
67.4 1.45 916 1.3 404 832.0 620.7 49,43
67.5 1.45 940 1.3 411 833.7 621.6 49,53
67.6 1.45 964 1.3 418 835.3 622.5 49,63
67.7 1.45 988 1.3 424 836.9 623.4 49,73
67.8 1.46 012 1.3 431 838.5 624.3 49,82
67.9 1.46 036 1.3 437 840.1 625.2 49,92
68.0 1.46 060 1.3 444 841.7 626.1 50,01
68.1 1.46 084 1.3 450 843.4 627.0 50,11
68.2 1.46 108 1.3 457 845.1 628.0 50,21
68.3 1,46 132 1.3 464 846.7 628.9 50,31
68.4 1.46 156 1.3 471 848.4 629.8 50,41
68.5 1.46 181 1.3 478 850.1 630.8 50,51
68.6 1.46 205 1.3 484 851.8 631.7 50,61
68.7 1.46 229 1.3 491 853.5 632.6 50,71
68.8 1.46 253 1.3 498 855.1 633.5 50,81
68.9 1.46 277 1.3 505 856.8 634.5 50,91
69.0 1.46 301 1.3 512 858.5 635.4 51,01
69.1 1.46 325 1.3 518 860.1 636.3 51,10
69.2 1.46 350 1.3 525 861.7 637.2 51,20
69.3 1.46 374 1.3 531 863.3 638.0 51,29
69.4 1.46 398 1.3 538 864.9 638.9 51,39
69.5 1.46 423 1.3 544 866.6 639.8 51,49
69.6 1.46 447 1.3 551 868.2 640.7 51,58
69.7 1.46 471 1.3 557 869.8 641.6 51,68
69.8 1.46 495 1.3 564 871.4 642.4 51,78
69.9 1.46 520 1.3 570 873.0 643.3 51,87
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Wspolczynnik Zawartos$¢

zatamania Gestose w . alkoholu

S(,?Chlijoza $wiatla w tempzraturze 20 Cukl/elr Cuk/iyyw % obj. w

o (m/m) temperaturze 20 °C we ke temperaturze

°C 20 °C
70.0 1.46 544 1.3 577 874.6 644.2 51,97
70.1 1.46 568 1.3 583 876.2 645.1 52,06
70.2 1.46 593 1.3 590 877.8 645.9 52,15
70.3 1.46 618 1.3 596 879.4 646.8 52,25
70.4 1.46 642 1.3 603 881.0 647.7 52,35
70.5 1.46 667 1.3 609 882.7 648.6 52,45
70.6 1.46 691 1.3 616 884.3 649.4 52,54
70.7 1.46 715 1.2 622 885.9 650.3 52,64
70.8 1.46 740 1.3 629 887.5 651.2 52,73
70.9 1.46 765 1.3 635 889.1 652.1 52,83
71.0 1.46 789 1.3 642 890.7 652.9 52,92
71.1 1.46 814 1.3 649 892.4 653.8 53,02
71.2 1.46 838 1.3 655 894.1 654.7 53,12
71.3 1.46 863 1.3 662 895.7 655.6 53,22
71.4 1.46 888 1.3 669 897.4 656.5 53,32
71.5 1.46 913 1.3 676 899.1 657.4 53,42
71.6 1.46 937 1.3 683 900.8 658.3 53,52
71.7 1.46 962 1.3 689 902.5 659.2 53,62
71.8 1.46 987 1.3 696 904.1 660.1 53,72
71.9 1.47 011 1.3 703 905.8 661.0 53,82
72.0 1.47 036 1.37 10 907.5 661.9 53,92
72.1 1.47 061 1.3 717 909.2 662.8 54,02
72.2 1.47 086 1.3 723 910.8 663.7 54,12
72.3 1.47 110 1.3 730 912.5 664.6 54,22
72.4 1.47 135 1.3 737 914.2 665.5 54,32
72.5 1.47 160 1.3 744 915.9 666.4 54,42
72.6 1.47 185 1.3 750 917.5 667.3 54,51
72.7 1.47 210 1.3 757 919.2 668.2 54,62
72.8 1.47 234 1.3 764 920.9 669.0 54,72
72.9 1.47 259 1.3 771 922.5 669.9 54,81
73.0 1.47 284 1.3 777 924.2 670.8 54,91
73.1 1.47 309 1.3 784 925.9 671.7 55,01
73.2 1.47 334 1.3 791 927.6 672.6 55,11
73.3 1.47 359 1.3 798 929.2 673.5 55,21
73.4 1.47 384 1.3 804 930.9 674.4 55,31
73.5 1.47 409 1.3 811 932.6 675.2 55,41
73.6 1,47 434 1.3 818 9343 676.1 55,51
73.7 1.47 459 1.3 825 936.0 677.0 55,61
73.8 1.47 484 1.3 832 937.6 677.9 55,71
73.9 1.47 509 1.3 838 939.3 678.8 55,81
74.0 1.47 534 1.3 845 941.0 679.7 55,91
74.1 1.47 559 1.3 852 942.7 680.5 56,01
74.2 1.47 584 1.3 859 944.4 681.4 56,11
74.3 1.47 609 1.3 866 946.0 682.3 56,21
74.4 1.47 634 1.3 872 947.7 683.2 56,31
74.5 1.47 660 1.3 879 949.4 684.0 56,41
74.6 1.47 685 1.3 886 951.1 684.9 56,51
74.7 1.47 710 1.3 893 952.8 685.8 56,61
74.8 1.47 735 1.3 900 954.4 686.7 56,71
74.9 1.47 760 1.3 906 956.1 687.5 56,81
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TABELA 111

Tabela przedstawiajaca zawarto$¢ cukru (') w rektyfikowanym moszczu zageszeczonym w gramach

na litr i gramach na kilogram, ustalona za pomoca refraktometru wyskalowanego w procento-

wych ulamkach masy sacharozy w temperaturze 20 °C lub przy wartosci wspolczynnika zala-
mania §wiatla w temperaturze 20 °C. Przedstawiona jest rowniez gestos¢ w 20 °C

Wspotczynnik Zawartos¢

Sacharoza ;alz}mania Gestos¢ w Cukier w Cukier w 3 lkOh.O]u

% (m/m) $wiatta w tempergturze 20 gl g/kg % obj. w

temperaturze 20 C temperaturze

°C 20 °C
50.0 1.42 008 1.2 342 627.6 508.5 37,28
50.1 1.42 029 1.2 348 629.3 509.6 37,38
50.2 1.42 050 1.2 355 630.9 510.6 37,48
50.3 1.42 071 1.2 362 632.4 511.6 37,56
50.4 1.42 092 1.2 367 634.1 512.7 37,66
50.5 1.42 113 1.2 374 635.7 513.7 37,76
50.6 1.42 135 1.2 381 637.3 514.7 37,85
50.7 1.42 156 1.2 386 638.7 515.7 37,94
50.8 1.42 177 1.2 391 640.4 516.8 38,04
50.9 1.42 198 1.2 396 641.9 517.8 38,13
51.0 1.42 219 1.2 401 643.4 518.8 38,22
51.1 1.42 240 1.2 406 645.0 519.9 38,31
51.2 1.42 261 1.2 411 646.5 520.9 38,40
51.3 1.42 282 1.2 416 648.1 522.0 38,50
514 1.42 304 1.2 421 649.6 523.0 38,59
51.5 1.42 325 1.2 427 651.2 524.0 38,68
51.6 1.42 347 1.2 434 652.9 525.1 38,78
51.7 1.42 368 1.2 441 654.5 526.1 38,88
51.8 1.42 389 1.2 447 656.1 527.1 38,97
51.9 1.42 410 1.2 454 657.8 528.2 39,07
52.0 1.42 432 1.2 461 659.4 529.2 39,17
52.1 1.42 453 1.2 466 661.0 530.2 39,26
522 1.42 475 1.2 470 662.5 531.3 39,35
52.3 1,42496 1.2 475 664.1 5323 39,45
524 1.42 517 1.2 480 665.6 533.3 39,54
52.5 1.42 538 1.2 486 667.2 534.4 39,63
52.6 1.42 560 1.2 493 668.9 535.4 39,73
52.7 1.42 581 1.2 500 670.5 536.4 39,83
52.8 1.42 603 1.2 506 672.2 537.5 39,93
52.9 1.42 624 1.2 513 673.8 538.5 40,02
53.0 1.42 645 1.2 520 675.5 539.5 40,12
53.1 1.42 667 1.2 525 677.1 540.6 40,22
53.2 1.42 689 1.2 530 678.5 541.5 40,30
533 1.42 711 1.2 535 680.2 542.6 40,40
534 1.42 733 1.2 540 681.8 543.7 40,50
53.5 1.42 754 1.2 546 683.4 544.7 40,59
53.6 1.42 776 1.2 553 685.1 545.8 40,69
53.7 1.42 797 1.2 560 686.7 546.7 40,79
53.8 1.42 819 1.2 566 688.4 547.8 40,89
53.9 1.42 840 1.2 573 690.1 548.9 40,99
54.0 1.42 861 1.2 580 691.7 549.8 41,09
54.1 1.42 884 1.2 585 693.3 550.9 41,18
54.2 1.42 906 1.2 590 694.9 551.9 41,28
54.3 1.42 927 1.2 595 696.5 553.0 41,37
544 1.42 949 1.2 600 698.1 554.0 41,47
54.5 1.42 971 1.2 606 699.7 555.1 41,56
54.6 1.42 993 1.2 613 701.4 556.1 41,66
54.7 1.43 014 1.2 620 703.1 557.1 41,76
54.8 1.43 036 1.2 625 704.7 558.2 41,86
54.9 1.43 058 1.2 630 706.2 559.1 41,95

(") Zawarto$¢ cukrow w przeliczeniu na cukier inwertowany.
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Wspolczynnik Zawartos$¢

zatamania Gestose w . . alkoholu

S(,?Ch;joza $wiatla w tempzraturze 20 Cukyl/elr W Cuk/lke 1; W % obj. w

o (m/m) temperaturze 20 °C & ke temperaturze

°C 20 °C
55.0 1.43 079 1.2635 707.8 560.2 42,04
55.1 1.43 102 1.2 639 709.4 561.3 42,14
55.2 1.43 124 1.2 645 711.0 562.3 42,23
55.3 1.43 146 1.2 652 712.7 563.3 42,33
554 1.43 168 1.2 659 714.4 564.3 42,44
55.5 1.43 189 1,2665 716.1 565.4 42,54
55.6 1.43211 1.2672 717.8 566.4 42,64
55.7 1.43 233 1.2 679 719.5 567.5 42,74
55.8 1.43 255 1.2 685 721.1 568.5 42,83
55.9 1.43 277 1.2 692 722.8 569.5 42,93
56.0 1.43 298 1.2 699 724.5 570.5 43,04
56.1 1.43 321 1.2 703 726.1 571.6 43,13
56.2 1.43 343 1.2 708 727.7 572.6 43,23
56.3 1.43 365 1.2 713 729.3 573.7 43,32
56.4 1.43 387 1.2 718 730.9 574.7 43,42
56.5 1.43 409 1.2 724 732.6 575.8 43,52
56.6 1.43 431 1.2 731 734.3 576.8 43,62
56.7 1.43 454 1.2 738 736.0 577.8 43,72
56.8 1.43 476 1.2 744 737.6 578.8 43,81
56.9 1.43 498 1.2 751 739.4 579.9 43,92
57.0 1.43 519 1.2 758 741.1 580.9 44,02
57.1 1.43 542 1.2 763 742.8 582.0 44,12
57.2 1.43 564 1.2 768 744.4 583.0 44,22
57.3 1.43 586 1.2 773 745.9 584.0 44,31
57.4 1.43 609 1.2 778 747.6 585.1 44,41
57.5 1.43 631 1.2 784 749.3 586.1 44,51
57.6 1.43 653 1.2 791 751.0 587.1 44,61
57.7 1.43 675 1.2 798 752.7 588.1 44,71
57.8 1.43 698 1.2 804 754.4 589.2 44,81
57.9 1.43 720 1.2 810 756.1 590.2 44,91
58.0 1.43 741 1.2 818 757.8 591.2 45,01
58.1 1.43 764 1.2 822 759.5 592.3 45,11
58.2 1.43 784 1.2 827 761.1 593.4 45,21
58.3 1.43 809 1.2 832 762.6 594.3 45,30
58.4 1.43 832 1.2 837 764.3 595.4 45,40
58.5 1.43 854 1.2 843 766.0 596.4 45,50
58.6 1.43 877 1.2 850 767.8 597.5 45,61
58.7 1.43 899 1.2 857 769.5 598.5 45,71
58.8 1.43 922 1.2 863 771.1 599.5 45,80
58.9 1.43 944 1.2 869 772.9 600.6 45,91
59.0 1.43 966 1.2 876 774.6 601.6 46,01
59.1 1.43 988 1.2 882 776.3 602.6 46,11
59.2 1.44 011 1.2 889 778.1 603.7 46,22
59.3 1.44 034 1.2 896 779.8 604.7 46,32
59.4 1.44 057 1.2 902 781.6 605.8 46,43
59.5 1.44 079 1.2 909 783.3 606.8 46,53
59.6 1.44 102 1.2 916 785.2 607.9 46,64
59.7 1.44 124 1.2 921 786.8 608.9 46,74
59.8 1.44 147 1.2 926 788.4 609.9 46,83
59.9 1.44 169 1.2 931 790.0 610.9 46,93
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Wspolczynnik Zawartos$¢

zatamania Gestose w . . alkoholu

Soachl':;oza $wiatla w tempzraturze 20 Cukl/elr W Cuk/lke W % obj. w

76 (m/m) temperaturze 20 °C & ke temperaturze

°C 20 °C
60.0 1.44 192 1,2936 791.7 612.0 47,03
60.1 1.44 215 1.2 942 793.3 613.0 47,12
60.2 1.44 238 1.2 949 795.2 614.1 47,23
60.3 1.44 260 1.2 956 796.9 615.1 47,34
60.4 1.44 283 1.2 962 798.6 616.1 47,44
60.5 1.44 305 1.2 969 800.5 617.2 47,55
60.6 1.44 328 1.2 976 802.2 618.2 47,65
60.7 1.44 351 1.2 981 803.9 619.3 47,75
60.8 1.44 374 1.2 986 805.5 620.3 47,85
60.9 1.44 397 1.2 991 807.1 621.3 47,94
61.0 1.44 419 1.2 996 808.7 622.3 48,04
61.1 1.44 442 1.3 002 810.5 623.4 48,14
61.2 1.44 465 1.3 009 812.3 624.4 48,25
61.3 1.44 488 1.3 016 814.2 625.5 48,36
61.4 1.44 511 1.3 022 815.8 626.5 48,46
61.5 1.44 534 1.3 029 817.7 627.6 48,57
61.6 1.44 557 1.3 036 819.4 628.6 48,67
61.7 1.44 580 1.3 042 821.3 629.7 48,79
61.8 1.44 603 1.3 049 823.0 630.7 48,89
61.9 1.44 626 1.3 056 824.8 631.7 48,99
62.0 1.44 648 1.3 062 826.6 632.8 49,10
62.1 1.44 672 1.3 068 828.3 633.8 49,20
62.2 1.44 695 1.3 075 830.0 634.8 49,30
62.3 1.44 718 1.3 080 831.8 635.9 49,40
62.4 1.44 741 1.3 085 833.4 636.9 49,50
62.5 1.44 764 1.3 090 835.1 638.0 49,60
62.6 1.44 787 1.3 095 836.8 639.0 49,71
62.7 1.44 810 1.3 101 838.5 640.0 49,81
62.8 1.44 833 1.3 108 840.2 641.0 49,91
62.9 1.44 856 1.3 115 842.1 642.1 50,02
63.0 1.44 879 1.3 121 843.8 643.1 50,12
63.1 1.44 902 1.3 128 845.7 644.2 50,23
63.2 1.44 926 1.3 135 847.5 645.2 50,34
63.3 1.44 949 1.3 141 849.3 646.3 50,45
63.4 1.44 972 1.3 148 851.1 647.3 50,56
63.5 1.44 995 1.3 155 853.0 648.4 50,67
63.6 1.45 019 1.3 161 854.7 649.4 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 1.45 088 1.3 180 860.0 652.5 51,08
64.0 1.45 112 1.3 185 861.6 653.5 51,18
64.1 1.45 135 1.3 190 863.4 654.6 51,29
64.2 1.45 158 1.3 195 865.1 655.6 51,39
64.3 1.45 181 1.3 201 866.9 656.7 51,49
64.4 1.45 205 1.3 208 868.7 657.7 51,60
64.5 1.45 228 1.3 215 870.6 658.8 51,71
64.6 1.45 252 1.3 221 872.3 659.8 51,81
64.7 1.45 275 1.3 228 874.1 660.8 51,92
64.8 1.45 299 1.3 235 876.0 661.9 52,03
64.9 1.45322 1.3 241 877.8 662.9 52,14
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Wspolczynnik Zawartos$¢

zatamania Gestose w . . alkoholu

Soachl':;oza $wiatla w tempzraturze 20 Cukl/elr W Cuk/lke W % obj. w

76 (m/m) temperaturze 20 °C & ke temperaturze

°C 20 °C
65.0 1.45 347 1.3 248 879.7 664.0 52,25
65.1 1.45 369 1.3 255 881.5 665.0 52,36
65.2 1.45 393 1.3 261 883.2 666.0 52,46
65.3 1.45 416 1.3 268 885.0 667.0 52,57
65.4 1.45 440 1.3 275 886.9 668.1 52,68
65.5 1.45 463 1.3 281 888.8 669.2 52,79
65.6 1.45 487 1.3 288 890.6 670.2 52,90
65.7 1.45 510 1.3 295 892.4 671.2 53,01
65.8 1.45 534 1.3 301 894.2 672.3 53,12
65.9 1.45 557 1.3 308 896.0 673.3 53,22
66.0 1.45 583 1.3 315 898.0 674.4 53,34
66.1 1.45 605 1.3 320 899.6 675.4 53,44
66.2 1.45 629 1.3 325 901.3 676.4 53,54
66.3 1.45 652 1.3 330 903.1 677.5 53,64
66.4 1.45 676 1.3 335 904.8 678.5 53,75
66.5 1.45 700 1.3 341 906.7 679.6 53,86
66.6 1.45 724 1.3 348 908.5 680.6 53,96
66.7 1.45 747 1.3 355 910.4 681.7 54,08
66.8 1.45 771 1.3 361 912.2 682.7 54,18
66.9 1.45 795 1.3 367 913.9 683.7 54,29
67.0 1.45 820 1.3 374 9159 684.8 54,40
67.1 1.45 843 1.3 380 917.6 685.8 54,51
67.2 1.45 867 1.3 387 919.6 686.9 54,62
67.3 1.45 890 1.3 395 921.4 687.9 54,73
67.4 1.45914 1.3 400 923.1 688.9 54,83
67.5 1.45 938 1.3 407 925.1 690.0 54,95
67.6 1.45 962 1.3 415 927.0 691.0 55,06
67.7 1.45 986 1.3 420 928.8 692.1 55,17
67.8 1.46 010 1.3 427 930.6 693.1 55,28
67.9 1.46 034 1.3 434 932.6 694.2 55,40
68.0 1.46 060 1.3 440 934.4 695.2 55,50
68.1 1.46 082 1.3 447 936.2 696.2 55,61
68.2 1.46 106 1.3 454 938.0 697.2 55,72
68.3 1.46 130 1.3 460 939.9 698.3 55,83
68.4 1.46 154 1.3 466 941.8 699.4 55,94
68.5 1.46 178 1.3 473 943.7 700.4 56,06
68.6 1.46 202 1.3 479 945.4 701.4 56,16
68.7 1.46 226 1.3 486 947.4 702.5 56,28
68.8 1.46 251 1.3 493 949.2 703.5 56,38
68.9 1.46 275 1.3 499 951.1 704.6 56,50
69.0 1.46 301 1.3 506 953.0 705.6 56,61
69.1 1.46 323 1.3 513 954.8 706.6 56,72
69.2 1.46 347 1.3 519 956.7 707.7 56,83
69.3 1.46 371 1.3 526 958.6 708.7 56,94
69.4 1.46 396 1.3 533 960.6 709.8 57,06
69.5 1.46 420 1.3 539 962.4 710.8 57,17
69.6 1.46 444 1.3 546 964.3 711.9 57,28
69.7 1.46 468 1.3 553 966.2 712.9 57,39
69.8 1.46 493 1.3 560 968.2 714.0 57,51
69.9 1.46 517 1.3 566 970.0 715.0 57,62
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Wspolczynnik Zawartos$¢

zatamania Gestose w . . alkoholu

Soachlijoza $wiatla w tempzraturze 20 Cukl/elr W Cuk/lke W % obj. w

76 (m/m) temperaturze 20 °C & ke temperaturze

°C 20 °C
70.0 1.46 544 1.3 573 971.8 716.0 57,72
70.1 1.46 565 1.3 579 973.8 717.1 57,84
70.2 1.46 590 1.3 586 975.6 718.1 57,95
70.3 1.46 614 1.3 593 977.6 719.2 58,07
70.4 1.46 639 1.3 599 979.4 720.2 58,18
70.5 1.46 663 1.3 606 981.3 721.2 58,29
70.6 1.46 688 1.3 613 983.3 722.3 58,41
70.7 1.46 712 1.3 619 985.2 723.4 58,52
70.8 1.46 737 1.3 626 987.1 724.4 58,63
70.9 1.46 761 1.3 633 988.9 725.4 58,74
71.0 1.46 789 1.3 639 990.9 726.5 58,86
71.1 1.46 810 1.3 646 992.8 727.5 58,97
71.2 1.46 835 1.3 653 994.8 728.6 59,09
71.3 1.46 859 1.3 659 996.6 729.6 59,20
71.4 1.46 884 1.3 665 998.5 730.7 59,31
71.5 1.46 908 1.3 672 1000.4 731.7 59,42
71.6 1.46 933 1.3 678 1002.2 732.7 59,53
71.7 1.46 957 1.3 685 1004.2 733.8 59,65
71.8 1.46 982 1.3 692 1006.1 734.8 59,76
71.9 1.47 007 1.3 698 1008.0 735.9 59,88
72.0 1.47 036 1.3 705 1009.9 736.9 59,99
72.1 1.47 056 1.3 712 1012.0 738.0 60,11
72.2 1.47 081 1.3 718 1013.8 739.0 60,22
72.3 1.47 106 1.3 725 1015.7 740.0 60,33
72.4 1.47 131 1.3 732 1017.7 741.1 60,45
72.5 1.47 155 1.3 738 1019.5 742.1 60,56
72.6 1.47 180 1.3 745 1021.5 743.2 60,68
72.7 1.47 205 1.3 752 1023.4 744.2 60,79
72.8 1,47230 1.3 758 1025.4 745.3 60,91
72.9 1.47 254 1.3 765 1027.3 746.3 61,02
73.0 1.47 284 1.3 772 1029.3 747.4 61,14
73.1 1.47 304 1.3 778 1031.2 748.4 61,25
73.2 1.47 329 1.3 785 1033.2 749.5 61,37
73.3 1.47 354 1.3 792 1035.1 750.5 61,48
73.4 1.47 379 1.3 798 1037.1 751.6 61,60
73.5 1.47 404 1.3 805 1039.0 752.6 61,72
73.6 1.47 429 1.3 812 1040.9 753.6 61,83
73.7 1.47 454 1.3 818 1042.8 754.7 61,94
73.8 1.47 479 1.3 825 1044.8 755.7 62,06
73.9 1.47 504 1.3 832 1046.8 756.8 62,18
74.0 1.47 534 1.3 838 1048.6 757.8 62,28
74.1 1.47 554 1.3 845 1050.7 758.9 62,41
74.2 1.47 579 1.3 852 1052.6 759.9 62,52
74.3 1.47 604 1.3 858 1054.6 761.0 62,64
74.4 1.47 629 1.3 865 1056.5 762.0 62,76
74.5 1.47 654 1.3 871 1058.5 763.1 62,87
74.6 1.47 679 1.3 878 1060.4 764.1 62,99
74.7 1.47 704 1.3 885 1062.3 765.1 63,10
74.8 1.47 730 1.3 892 1064.4 766.2 63,23
74.9 1.47 755 1.3 898 1066.3 767.2 63,33
75.0 1.47 785 1.3 905 1068.3 768.3 63,46
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2.1.

2.2.

2.3.1.

23.3.

3.1.

3.1.1.

3. OBJETOSCIOWA ZAWARTOSC ALKOHOLU

DEFINICJE

Objetosciowa zawarto$¢ alkoholu jest to ilos¢ litrow alkoholu etylo-
wego zawartych w 100 litrach wina, przy czym obie objgtosci mierzy
sig w temperaturze 20 °C. Oznacza si¢ ja symbolem ,,% obj.”.

Uwaga:

Zawarto$¢ alkoholu obejmuje réwniez homologi alkoholu etylowego,
wraz z alkoholem etylowym oraz homologi alkoholu etylowego w
estrach etylowych, poniewaz zwiazki te sq obecne w destylacie.

ZASADA METOD

Destylacja wina zalkalizowanego za pomoca zawiesiny wodorotlenku
wapnia. Pomiar zawartosci alkoholu w destylacie.

Metody referencyjne:

— Oznaczanie mocy alkoholu w destylacie za pomoca piknometrii

— Oznaczanie mocy alkoholu w winach za pomoca wagi hydrosta-
tycznej

— Oznaczanie mocy alkoholu w winach za pomoca oscylacyjnego
gestosciomierza elektronicznego.

Metody zwykle:

Pomiar zawartosci alkoholu w destylacie za pomocq areometru.

Pomiar zawartosci alkoholu w destylacie za pomocq refraktometru.

Uwaga:

W celu oznaczenia zawarto$ci alkoholu na podstawie ggstosci desty-
latu nalezy skorzysta¢ z tabel I, II i IIl w dodatku II do niniejszej
sekcji Zatacznika. Tabele opracowane zostaty na podstawie Miedzyna-
rodowych tabel zawartosci alkoholu opublikowanych w 1972 r. przez
Migdzynarodowa Organizacj¢ Metrologii Prawnej w zaleceniu 22 i
przyjetych przez OIV (Zgromadzenie Ogolne, 1974).

Tabela I przedstawia ogolny wzor dotyczacy zalezno$ci objgtosciowe;j
zawarto$ci alkoholu i ggstosci mieszanin alkohol-woda od tempera-
tury.

METODA UZYSKIWANIA DESTYLATU

Urzadzenie
Urzadzenie do destylacji skladajace sig z:

— jednolitrowej kolby okragtodennej ze szlifem szklanym,

— kolumny rektyfikacyjnej o wysokosci okoto 20 cm lub innego
urzadzenia zapobiegajacego rozpryskiwaniu,

— zrodla  ciepla; nalezy zapewni¢ zabezpieczenie odciagnigtej
substancji przed piroliza w drodze odpowiednich ustalen,

— skraplacza  zakonczonego przedluzaczem, doprowadzajacym
destylat na dno kolby miarowej, zawierajacej kilka mililitrow
wody.

Zestaw do destylacji parowej skladajacy sig z:

1. generatora pary;

2. przewodu pary;

3. kolumny rektyfikacyjnej;
4. skraplacza.

Mozna wykorzysta¢ dowolny typ aparatu do destylacji lub destylacji
parowej, o ile spetni wymagania nast¢pujacego badania:
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3.2.

3.2.1.

3.3.

34.

4.1.

4.1.1.

4.2.

4.3.

43.1.

Przeprowadzi¢ pig¢ kolejnych destylacji mieszaniny alkohol—woda o
zawartosci alkoholu 10 % obj. Zawarto$¢ alkoholu w destylacie po
pigeiu destylacjach powinna wynosi¢ co najmniej 9,9 % obj., czyli
straty alkoholu podczas kazdej destylacji nie powinny przekraczac
0,02 % obj.

Odczynniki

A 2 M zawiesina wodorotlenku wapnia, otrzymana w drodze ostroz-
nego zalewania 120 g wapna niegaszonego (CaO) jednym litrem wody
o temperaturze 60—70 °C.

Przygotowanie prébki

Usuna¢ wigkszos$¢ ditlenku wegla z mlodego lub musujacego wina
poprzez mieszanie 250-300 ml wina w kolbie o pojemnosci 500 ml.

Procedura
Odmierzy¢ 200 ml wina przy uzyciu kolby pomiarowe;j.
Zapisa¢ temperaturg wina.

Przela¢ wino do kolby destylacyjnej i wprowadzi¢ do niej przewod
parowy urzadzenia do destylacji parowej. Przemy¢ kolbg¢ miarowa
czterokrotnie 5 ml wody, wprowadzajac ja do kolby lub do przewodu
parowego. Doda¢ 10 ml zawiesiny wodorotlenku wapnia (3.2.1) i
kilka kawatkow obojetnego materiatu porowatego (pumeks itp.).

Zebra¢ destylat w 200-mililitrowej kolbie miarowej uzywanej do
odmierzania wina.

Zebra¢ ilos¢ okoto trzech czwartych wyjsciowe] objgtosci wina w
przypadku destylacji i 198-199 ml destylatu w przypadku destylacji
parowej. Uzupetni¢ destylat do 200 ml woda destylowana, przy czym
temperatura destylatu nie powinna odbiega¢ od temperatury poczat-
kowej o wigcej niz 2 °C.

Bardzo ostroznie wymiesza¢ destylat kolistymi ruchami.

Uwaga:

W przypadku win zawierajacych szczegdlnie duze ilosci jondéw
amonowych destylat mozna podda¢ powtornej destylacji w sposob
opisany powyzej, zastgpujac zawiesing wodorotlenku wapnia 1 M
roztworem kwasu siarkowego, rozcieniczonego w stosunku 10 do 100
(obj./obj.).

METODY REFERENCYJNE

Oznaczanie mocy alkoholu w destylacie za pomoca piknometrii

Urzadzenie

Uzy¢ znormalizowanego piknometru opisanego w rozdziale ,,Ggstosc
i cigzar wlasciwy” (rozdziat I Zatacznika).

Procedura

Zmierzy¢ pozorna gesto$¢ destylatu (3.4) w temperaturze ¢ °C w
sposOb opisany w rozdziale ,,Ggstos¢ i cigzar wlasciwy” (rozdziat 1
ppkt 4.3.1 1 4.3.2 Zalacznika).p, oznacza zmierzona ggstosc.

Przedstawienie wynikow
Metoda obliczania

Znalez¢ zawarto$¢ alkoholu w temperaturze 20 °C przy uzyciu tabeli
I. W poziomych wierszach tabeli odpowiadajacych temperaturze T
(wyrazonej w liczbach catkowitych), bezposrednio pod warto$cia
temperatury ¢ °C, znaleZ najmniejsza warto$¢ gestosci wigksza od p,.
Wykorzysta¢ stabelaryzowana roznicg bezposrednio pod ta ggstoscia
do obliczenia ggstosci p w temperaturze 7.

W wierszu, w ktorym przedstawiona jest warto$¢ temperatury T,
znalez¢ ggsto§¢ p bezposrednio nad p’ i obliczy¢ réznicg migdzy
gestoscia p 1 p'. Podzieli¢ tg roznicg przez stabelaryzowana rdznice
podana z prawej strony gestosci p'. Uzyskany iloraz jest czg$cia dzie-
sigtng zawarto$ci alkoholu, natomiast cze¢$¢ catkowita zawartosci alko-
holu odczytuje si¢ z naglowka kolumny, w ktorej znajduje si¢ warto$¢
gestosei p'.
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1.5.3.

Przyktad obliczania zawartosci alkoholu podany jest w dodatku I do
niniejszego rozdzialu Zatacznika.

Uwaga:

Powyzsza poprawka na temperatur¢ jest opracowana Ww postaci
programu komputerowego i moze by¢ przeprowadzana automatycznie.

Powtarzalnos¢ r: = 0,10 % obj.

Odtwarzalno$¢ R: R = 0,19 % ob;.

Oznaczanie mocy alkoholu w winach za pomoca wagi hydrosta-
tycznej

METODA POMIARU
‘Wprowadzenie

Objetosciowa zawarto$¢ alkoholu musi by¢é zmierzona przed wprowa-
dzeniem do obrotu zasadniczo w celu przestrzegania regut odnosza-
cych si¢ do etykietowania.

Objetosciowa zawarto$¢ alkoholu jest to ilos¢ litrow alkoholu etylo-
wego zawartych w 100 litrach wina, przy czym obie objgtosci mierzy
si¢ w temperaturze 20 °C. Oznacza si¢ ja symbolem % obj.

Przedmiot i zakres zastosowania

Opisang metoda pomiaru jest metoda densymetryczna z wykorzysta-
niem wagi hydrostatyczne;j.

Do celow obowiazujacych przepisow wykonawczych, temperaturg, w
jakiej przeprowadza si¢ probg ustala si¢ na 20 °C.

Zasady i definicje

Zasada niniejszej metody jest oparta na destylowaniu wina. Metoda
destylacji jest opisana w niniejszym rozdziale. Destylacja eliminuje
substancje nielotne. Homologi alkoholu etylowego wraz z alkoholem
etylowym oraz homologami alkoholu etylowego w estrach etylu sa
uwzglednione w zawarto$ci alkoholu, jako ze wystgpuja w destylacie.

Nastgpnie dokonywany jest pomiar ggstosci uzyskanego destylatu.
Gestos¢ cieczy w danej temperaturze jest rowna ilorazowi masy przez
jej objgtos¢ p2 = m/V; w odniesieniu do wina jest to wyrazone w g/
ml.

Zawartos$¢ alkoholu w winach moze by¢ zmierzona za pomoca metody
densymetrycznej z wykorzystaniem wagi hydrostatycznej w oparciu o
prawo Archimedesa, zgodnie z ktorym na cialo zanurzone w cieczy
dziala sita wyporu skierowana ku goérze i rOwna cigzarowi wypartej
cieczy.

Odczynniki

W trakcie analizy, chyba ze okre§lono inaczej, wykorzystuje sig
jedynie odczynniki posiadajace uznany stopien czystosci analitycznej
oraz wodg o stopniu przynajmniej 3, jak okreslono w ISO 3696:1987.

Roztwor czyszczqcey plywaki (wodorotlenek sodu, 30 % m/V)

Do przygotowania 100 ml, zwazy¢ 30 g wodorotlenku sodu, oraz
uzupeic¢ do pelnej objgtosci przy wykorzystaniu 96 % objgtosciowo
alkoholu etylowego.

Urzadzenie i sprzet
Zwykly sprzgt laboratoryjny, w szczegdlnosci:
jednoszalkowa waga hydrostatyczna czutosci 0,1 mg.

Plywak o objgtosci minimum 20 ml, szczegélnie dostosowany do
wagi, przymocowany przy pomocy nici o $rednicy nie przekraczajacej
0,1 mm.

Cylinder miarowy, na ktorym kreska zaznaczony jest poziom cieczy.
Plywak musi catkowicie miesci¢ si¢ w czg$ci cylindra miarowego
znajdujacej si¢ ponizej kreski; powierzchnia badanej cieczy powinna
by¢ przecigta jedynie przez nitkg utrzymujaca nurnik. Cylinder
miarowy musi mie¢ $rednicg co najmniej o 6 mm wigksza od Srednicy
ptywaka.
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1.6.6.

Termometr (lub probnik mierzacy temperaturg), wskazujacy stopnie i
dziesigtne stopni od 10 °C do 40 °C, skalibrowany do 0,05 °C.

Odwazniki, skalibrowane przez uznany organ poswiadczajacy.
Procedura

Plywak i cylinder miarowy musza by¢ oczyszczone woda destylowana
przed kazdym pomiarem, osuszone migkkim papierem laboratoryjnym
nie zostawiajacym wiokien oraz oplukany roztworem, ktorego ggstos$é
ma by¢ okreslona. Pomiary musza by¢ dokonywane niezwlocznie po
osiagnigeiu stabilno$ci przez urzadzenie, tak aby ograniczy¢ straty
alkoholu w wyniku parowania.

Kalibracja wagi

Pomimo, iz wagi maja zwykle wewngtrzny system kalibracji, waga
hydrostatyczna musi by¢ kalibrowana odwaznikami zbadanymi przez
organ po$wiadczajacy.

Kalibracja plywaka

Wypehié¢ cylinder miarowy do kreski podwojnie destylowana woda
(lub woda o réwnowaznej czystosci np. mikrofiltrowana woda o prze-
wodnosci rownej 18,2 MQ/cm) w temperaturze migdzy 15 °C a 25 °©
C, najlepiej w temperaturze 20 °C.

Zanurzy¢ ptywak i termometr, zamiesza¢, odczyta¢ gestos¢ cieczy z
urzadzenia oraz, jezeli jest to konieczne, poprawi¢ wskazanie/odczyt
tak aby byl rowny z odczytem wody w temperaturze pomiaru.

Kontrola z wykorzystaniem roztworu woda — alkohol

Wypehi¢ cylinder miarowy do kreski mieszaning woda — alkohol o
znanej zawartosci alkoholu w temperaturze migdzy 15 °C a 25 °C,
najlepiej w temperaturze 20 °C.

Zanurzy¢ pltywak i termometr, zamiesza¢, odczyta¢ gesto$¢ cieczy
(lub zawarto$¢ alkoholu, jezeli jest to mozliwe) z urzadzenia. Ustalona
w ten sposob zawarto$¢ alkoholu powinna by¢ réwna uprzednio usta-
lonej zawarto$ci alkoholu.

Uwaga:

Ten roztwor o znanej zawarto$ci alkoholu moze by¢ réwniez wyko-
rzystany do kalibracji ptywaka, zamiast wody podwdjnie destylo-
wane;j.

Pomiar gestosci destylatu (lub zawartosci alkoholu w tym destylacie,
Jezeli umozliwia to urzqdzenie)

Umiesci¢ badana probke w cylindrze miarowym do dziatki.

Zanurzy¢ ptywak i termometr, zamieszaé, odczytaé ggstos¢ cieczy
(lub zawartos¢ alkoholu jezeli jest to mozliwe) z urzadzenia. Odno-
towac¢ temperaturg, jezeli gesto$¢ jest mierzona w °C pt

Skorygowaé pt z wykorzystaniem tabeli ggstosci pt dla mieszanin
woda — alkohol (Tabela Il zatacznika II do niniejszego rozdziatu).

Czyszczenie plywaka i cylindra miarowego

Zanurzy¢ ptywak w roztworze czyszczacym pltywak, znajdujacym sig
w cylindrze miarowym.

Umozliwi¢ nasigkanie przez jedna godzing, obracajac cyklicznie
ptywak.

Opluka¢ duza iloscia wody z kranu, a nast¢pnie woda destylowana.

Osuszy¢ migkkim papierem laboratoryjnym, ktéry nie zostawia
widkien.

Przeprowadza¢ tg¢ procedurg przy pierwszym uzyciu pltywaka, a
nastgpnie powtarza¢ regularnie zaleznie od potrzeb.

Wynik

Wykorzystujac gestos¢ p20, obliczy¢ rzeczywista zawarto$¢ alkoholu
z wykorzystaniem tabeli, podajacej warto$¢ objgtosciowej zawartosci
alkoholu (obj. %) w temperaturze 20 °C jako funkcj¢ ggstosci miesza-
niny woda — alkohol w temperaturze 20 °C, tj. migdzynarodowa
tabela przyjgta przez Migdzynarodowa Organizacje Metrologii
Prawnej w jej zaleceniu nr 22.
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2. POROWNANIE POMIAROW DOKONANYCH Z WYKORZYSTA-
NIEM WAGI HYDROSTATYCZNEJ Z PROCEDURAMI UZYSKA-
NYMI Z WYKORZYSTANIEM DENSYMETRA ELEKTRONICZ-
NEGO

Wykorzystujac probki o zawartosci alkoholu migdzy 4 % a 18 % obj.,
powtarzalno$¢ i odtwarzalno$¢ zostaly zmierzone dzigki zastosowaniu
migdzylaboratoryjnej proby pierScieniowej. Zostala pordéwnana zawar-
tos¢ alkoholu w roznych probkach, zmierzona z wykorzystaniem wagi
hydrostatycznej oraz densymetra elektronicznego oraz wartosci odno-
szace si¢ do powtarzalnosci i odtwarzalnosci otrzymane w wyniku
wszechstronnego, wieloletniego badania poréwnawczego.

2.1. Probki

Wina o roznej gestosci i zawartosci alkoholu przygotowywane
kazdego miesiaca na skalg przemystowa, pobrane z nalezycie przecho-
wywanych zapasow butelek i dostarczonych do laboratoriow jako
produkty anonimowe.

2.2. Laboratoria

Laboratoria uczestniczace w comiesigcznych probach pierscieniowych
organizowanych przez Unione Italiana Vini (Werona, Wtlochy)
zgodnie z regulami ISO 5725 (UNI 9225) oraz migdzynarodowym
protokotem  sprawnosci badawczej dla laboratoriow analizy
chemicznej, ustanowionym na podstawie wytycznych AOAC, ISO,
TUPAC, ISO 43 i ILAC G13. Roczne sprawozdanie ma by¢ przeka-
zane przez Unione Italiana Vini wszystkim uczestnikom.

2.3. Sprzet

2.3.1. Elektroniczna waga hydrostatyczna (z doktadnoscia do 5 miejsc dzie-
sigtnych), jezeli jest to mozliwe, z urzadzeniem do przetwarzania
danych.

2.3.2. Densymetr elektroniczny, jezeli jest to mozliwe, z automatycznym

dozowaniem probek.
2.4. Analiza

Zgodnie z regutami oceny metod, kazda probka zostata zanalizowana
dwa razy pod rzad w celu okreslenia zawartosci alkoholu.

2.5. Wynik

Tabela 1 wskazuje wyniki pomiaréw uzyskane przez laboratoria
wykorzystujace wage hydrostatyczna.

Tabela 2 wskazuje wyniki uzyskane przez laboratoria wykorzystujace
densymetr elektroniczny.

2.6. Oceny wynikéw

2.6.1. Wyniki proby zostaty zbadane w zakresie wskazania indywidualnego,
systematycznego bigdu (p < 0,025) z sukcesywnym wykorzystaniem
testu Cochrana i Grubba, przy zastosowaniu procedur okreslonych w
migdzynarodowo uzgodnionym protokole dotyczacym zaprojekto-
wania, przeprowadzenia i interpretacji studium wykonania metody
(Protocol for the Design, Conduct and Interpretation of Method-
Performance Studies).

2.6.2. Powtarzalnosé r) i odtwarzalnosé (R)

Obliczenia powtarzalnosci r) i odtwarzalnosci (R), okreslone w tym
protokole, zostaty dokonane w odniesieniu do tych wynikow, pozosta-
tych po usunigciu wartosci odstajacych. Przy dokonywaniu oceny
nowej metody czgsto nie istnieje zatwierdzone odniesienie lub metoda
ustawowa, z ktérymi nalezy poréwnywaé kryteria doktadnosci, stad
uzyteczne jest pordwnanie dokladnosci danych uzyskanych ze
wspolnej proby z przewidywanymi poziomami doktadnosci. Te prze-
widywane poziomy sa obliczone na podstawie réwnania Horwitza.
Poréwnanie wynikow proby oraz przewidywanych poziomoéw daja
wskazowke dotyczaca tego, czy metoda jest wystarczajaco doktadna
w odniesieniu do poziomu analitu poddanego pomiarowi. Przewidy-
wana warto§¢ Horwitza jest obliczona na podstawie rdwnania
Horwitza.

RSDR — 2(1»0.5 logC)

gdzie C = zmierzone st¢zenie analitu wyrazone jako dziesigtna (np.
1 g/100 g =0,01).
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2.6.3.

2.6.4.

2.7.

Wartos¢ Horrata daje porownanie rzeczywistej doktadnosci zmierzonej
z doktadnoscia przewidywang przez rownanie Horwitza w odniesieniu
do metody pomiarowej na okreslonym poziomie analitu. Oblicza si¢
to w nastgpujacy sposob:

HoR = RSDR (zmierzony)/RSDR (Horwitz)
Doktadnos¢ miedzylaboratoryjna

Wartos¢ Horrata rowna 1 wskazuje zadowalajaca doktadno$¢ migdzy-
laboratoryjna, zwazywszy, ze wartos¢ rowna 2 wskazuje zwykle nieza-
dowalajaca dokladno$é, tj. taka, ktora jest za bardzo zmienna dla
wigkszosci celow analizy, lub gdy uzyskana zmienna jest wyzsza od
oczekiwanej dla rodzaju wykorzystanej metody. Hor jest rowniez obli-
czana i stosowana do oceny dokladnosci wewnatrzlaboratoryjnej, z
wykorzystaniem obliczenia przyblizonego:

RSDr (Horwitz) = 0,66 RSDR (Horwitz) (przy zatozeniu obliczenia
przyblizonego r = 0,66 R).

Tabela 3 wskazuje ro6znice pomigdzy pomiarami uzyskanymi przez
laboratoria wykorzystujace densymetr elektroniczny, a laboratoriami
wykorzystujacymi wage hydrostatyczna. Z wyjatkiem probki 2000/3,
w ktorej wystgpowata bardzo niska zawartos¢ alkoholu i w odnie-
sieniu do ktorej obie techniki wykazuja staba odtwarzalno$¢, obser-
wuje si¢ zasadniczo bardzo wysoka zgodno$¢ w odniesieniu do innych
probek.

Wspolczynniki doktadnosci

Tabela 4 wskazuje $rednie ogdlne wspotczynniki doktadnosci, obli-
czone na podstawie wszystkich comiesigcznych prob przeprowadzo-
nych od stycznia 1999 r. do maja 2001 r.

W szczegodlnoscei:

Powtarzalno$¢ r) = 0,074 ( % obj.), w odniesieniu do wagi hydrosta-
tycznej oraz 0,061 ( % obj.) w odniesieniu do densymetra elektronicz-
nego;

Odtwarzalno$¢ (R) = 0,229 ( % obj.) w odniesieniu do wagi hydrosta-

tycznej oraz 0,174 ( % obj.) w odniesieniu do densymetra elektronicz-
nego.

Whioski

Wyniki okre$lania zawarto$ci alkoholu w szerokim zakresie win wska-
zuja porownywalnos¢ pomiardw przeprowadzonych z wykorzystaniem
wagi hydrostatycznej oraz ggstosciomierza elektronicznego przy zasto-
sowaniu oscylatora czgstotliwosci oraz ukazuja, ze wartosci wspol-
czynnikéw oceny sa podobne dla obydwu metod.

Objasnienie do tabeli

— $rednia Srednia wszystkich danych wykorzystanych
w analizie statystycznej

— N Catkowita liczba zestawow dostarczonych
danych

— Nc Liczba wynikéw wylaczonych z analizy

statystycznej ze wzgledu na niezgodnosé

— wartosci odstajace | Liczba wynikow wylaczonych z analizy
statystycznej ze wzgledu na okre$lenie ich
jako wartosci odstajace w wyniku testu
Cochrana albo testu Grubba

— nl Liczba Wyni.k(')w wykorzystanych w analizie
statystyczne)

—r Limit powtarzalnosci

— Sr Standardowe odchylenie powtarzalnosci

— RSDr Odpowiednie standardowe odchylenie powta-

rzalnosci (Sr x 100/$rednia)

— Hor Wartos¢ Horrata dla powtarzalnosci rowna
zaobserwowanej RSDr podzielonej przez
warto$¢ RSDr oszacowana na podstawie
rownania Horwitza przy zastosowaniu zato-
zenia r = 0,66R

— R Limit odtwarzalnosci

— SR Standardowe odchylenie odtwarzalnosci
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— HoR

Warto$¢ Horrata dla odtwarzalnosci rowna
zaobserwowanej RSDR podzielonej przez
warto$¢ RSDR obliczong na podstawie HoR
= RSDR(zmierzona)/RSDR




Tabela 1: Waga hydrostatyczna (WH)

, . Wartosci Liczba l?‘."‘?‘ a

Srednia n odstajace nl r Sr RSDr Hor R sR RSDR HoR replikacji rgrzlglgcg
1999/1 11,043 17 1 16 0,0571 0,0204 0,1846 0,1004 0,1579 0,0564 0,5107 0,18 2 0,1080
1999/2 11,247 14 1 13 0,0584 0,0208 0,1854 0,1011 0,1803 0,0644 0,5727 0,21 2 0,1241
1999/3 11,946 16 0 16 0,0405 0,0145 0,1211 0,0666 0,1593 0,0569 0,4764 0,17 2 0,1108
1999/4 7,653 17 1 16 0,0502 0,0179 0,2344 0,1206 0,1537 0,0549 0,7172 0,24 2 0,1057
1999/5 11,188 17 0 17 0,0871 0,0311 0,2780 0,1515 0,2701 0,0965 0,8622 0,31 2 0,1860
1999/6 11,276 19 0 19 0,0846 0,0302 0,2680 0,1462 0,2957 0,1056 0,9365 0,34 2 0,2047
1999/7 8,018 17 0 17 0,0890 0,0318 0,3964 0,2054 0,2573 0,0919 1,1462 0,39 2 0,1764
1999/9 11,226 17 0 17 0,0580 0,0207 0,1846 0,1423 0,2796 0,0999 0,8896 0,45 2 0,1956
1999/10 11,026 17 0 17 0,0606 0,0216 0,1961 0,1066 0,2651 0,0947 0,8588 0,31 2 0,1850
1999/11 7,701 16 1 15 0,0643 0,0229 0,2980 0,1535 0,2330 0,0832 1,0805 0,37 2 0,1616
1999/12 10,987 17 2 15 0,0655 0,0234 0,2128 0,1156 0,1258 0,0449 0,4089 0,15 2 0,0827
2000/1 11,313 16 0 16 0,0986 0,0352 0,3113 0,1699 0,2577 0,0920 0,8135 0,29 2 0,1754
2000/2 11,232 17 0 17 0,0859 0,0307 0,2731 0,1489 0,2535 0,0905 0,8060 0,29 2 0,1740
2000/3 0,679 10 0 10 0,0680 0,0243 3,5773 1,2783 0,6529 0,2332 34,3395 8,10 2 0,4604
2000/4 11,223 18 0 18 0,0709 0,0253 0,2257 0,1230 0,2184 0,0780 0,6951 0,25 2 0,1503
2000/5 7,439 19 1 18 0,0630 0,0225 0,3023 0,1549 0,1522 0,0544 0,7307 0,25 2 0,1029
2000/6 11,181 19 0 19 0,0536 0,0191 0,1710 0,0932 0,2783 0,0994 0,8890 0,32 2 0,1950
2000/7 10,858 16 0 16 0,0526 0,0188 0,1731 0,0939 0,1827 0,0653 0,6011 0,22 2 0,1265
2000/9 12,031 17 1 16 0,0602 0,0215 0,1787 0,0985 0,2447 0,0874 0,7263 0,26 2 0,1704
2000/10 11,374 18 0 18 0,0814 0,0291 0,2555 0,1395 0,2701 0,0965 0,8482 0,31 2 0,1866
2000/11 7,644 18 0 18 0,0827 0,0295 0,3863 0,1988 0,2289 0,0817 1,0694 0,36 2 0,1565
2000/12 11,314 19 1 18 0,0775 0,0277 0,2447 0,1336 0,2421 0,0864 0,7641 0,28 2 0,1667
2001/1 11,415 19 0 19 0,0950 0,0339 0,2971 0,1623 0,2410 0,0861 0,7539 0,27 2 0,1636
2001/2 11,347 19 0 19 0,0792 0,0283 0,2493 0,1361 0,1944 0,0694 0,6119 0,22 2 0,1316
2001/3 11,818 16 0 16 0,0659 0,0235 0,1990 0,1093 0,2636 0,0941 0,7965 0,29 2 0,1834
2001/4 11,331 17 0 17 0,1067 0,0381 0,3364 0,1836 0,1895 0,0677 0,5971 0,22 2 0,1229
2001/5 8,063 19 1 18 0,0782 0,0279 0,3465 0,1797 0,1906 0,0681 0,8442 0,29 2 0,1290
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Tabela 2: Densymetr elektroniczny (DE)

, . Wartosci Liczba l?‘."‘?‘ a

Srednia n odstajace nl r sr RSDr Hor R sR RSDR HoR replikacji rgrzlglgcg
D1999/1 11,019 18 1 17 0,0677 0,0242 0,2196 0,1193 0,1996 0,0713 0,6470 0,23 2 0,1370
D1999/2 11,245 19 2 17 0,0448 0,0160 0,1423 0,0776 0,1311 0,0468 0,4165 0,15 2 0,0900
D1999/3 11,967 21 0 21 0,0701 0,0250 0,2091 0,1151 0,1552 0,0554 0,4631 0,17 2 0,1040
D1999/4 7,643 19 1 18 0,0610 0,0218 0,2852 0,1467 0,1340 0,0479 0,6262 0,21 2 0,0897
D1999/5 11,188 21 3 18 0,0260 0,0093 0,0829 0,0452 0,2047 0,0731 0,6536 0,24 2 0,1442
D1999/6 11,303 21 0 21 0,0652 0,0233 0,2061 0,1125 0,1466 0,0523 0,4631 0,17 2 0,0984
D1999/7 8,026 21 0 21 0,0884 0,0316 0,3935 0,2039 0,1708 0,0610 0,7600 0,26 2 0,1124
D1999/9 11,225 17 0 17 0,0372 0,0133 0,1183 0,0645 0,1686 0,0602 0,5366 0,19 2 0,1178
D1999/10 11,011 19 0 19 0,0915 0,0327 0,2969 0,1613 0,1723 0,0615 0,5588 0,20 2 0,1129
D1999/11 7,648 21 1 20 0,0615 0,0220 0,2872 0,1478 0,1538 0,0549 0,7183 0,24 2 0,1043
D1999/12 10,999 16 1 15 0,0428 0,0153 0,1389 0,0755 0,2015 0,0720 0,6541 0,23 2 0,1408
D2000/1 11,248 22 1 21 0,0697 0,0249 0,2212 0,1206 0,1422 0,0508 0,4516 0,16 2 0,0944
D2000/2 11,240 19 3 16 0,0448 0,0160 0,1424 0,0776 0,1619 0,0578 0,5145 0,19 2 0,1123
D2000/3 0,526 12 1 11 0,0327 0,0117 2,2185 0,7630 0,9344 0,3337 63,4009 14,39 2 0,6605
D2000/4 11,225 19 1 18 0,0476 0,0170 0,1514 0,0825 0,1350 0,0482 0,4295 0,15 2 0,0924
D2000/5 7,423 21 0 21 0,0628 0,0224 0,3019 0,1547 0,2635 0,0941 1,2677 0,43 2 0,1836
D2000/6 11,175 23 2 21 0,0606 0,0217 0,1938 0,1056 0,1697 0,0606 0,5424 0,20 2 0,1161
D2000/7 10,845 21 5 16 0,0440 0,0157 0,1449 0,0786 0,1447 0,0517 0,4766 0,17 2 0,0999
D2000/9 11,983 22 1 21 0,0841 0,0300 0,2507 0,1380 0,2410 0,0861 0,7183 0,26 2 0,1651
D2000/10 11,356 22 1 21 0,0635 0,0227 0,1997 0,1090 0,1865 0,0666 0,5866 0,21 2 0,1280
D2000/11 7,601 27 0 27 0,0521 0,0186 0,2448 0,1258 0,1685 0,0602 0,7916 0,27 2 0,1162
D2000/12 11,322 25 1 24 0,0476 0,0170 0,1503 0,0820 0,1594 0,0569 0,5028 0,18 2 0,1102
D2001/1 11,427 29 0 29 0,0706 0,0252 0,2207 0,1206 0,1526 0,0545 0,4771 0,17 2 0,1020
D2001/2 11,320 29 1 28 0,0675 0,0241 0,2128 0,1161 0,1570 0,0561 0,4952 0,18 2 0,1057
D2001/3 11,826 34 1 33 0,0489 0,0175 0,1476 0,0811 0,1762 0,0629 0,5322 0,19 2 0,1222
D2001/4 11,339 31 2 29 0,0639 0,0228 0,2012 0,1099 0,1520 0,0543 0,4788 0,17 2 0,1026
D2001/5 8,058 28 0 28 0,0473 0,0169 0,2098 0,1088 0,2025 0,0723 0,8976 0,31 2 0,1412
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Tabela 3: Por6wnanie wynikéw pomiedzy waga hydrostatyczna (WH) a densymetrem elektronicznym (DE)

Srednia (WH) n x:gj’:; nl $rednia (DE) n ;Xig;’:; nl DTAV(WH-DE)
1999/1 11,043 17 1 16 D1999/1 11,019 18 1 17 0,024
1999/2 11,247 14 1 13 D1999/2 11,245 19 2 17 0,002
1999/3 11,946 16 0 16 D1999/3 11,967 21 0 21 -0,021
1999/4 7,653 17 1 16 D1999/4 7,643 19 1 18 0,010
1999/5 11,188 17 0 17 D1999/5 11,188 21 3 18 0,000
1999/6 11,276 19 0 19 D1999/6 11,303 21 0 21 -0,028
1999/7 8,018 17 0 17 D1999/7 8,026 21 0 21 - 0,008
1999/9 11,226 17 0 17 D1999/9 11,225 17 0 17 0,002
1999/10 11,026 17 0 17 D1999/10 11,011 19 0 19 0,015
1999/11 7,701 16 1 15 D1999/11 7,648 21 1 20 0,052
1999/12 10,987 17 2 15 D1999/12 10,999 16 1 15 -0,013
2000/1 11,313 16 0 16 D2000/1 11,248 22 1 21 0,065
2000/2 11,232 17 0 17 D2000/2 11,240 19 3 16 - 0,008
2000/3 0,679 10 0 10 D2000/3 0,526 12 1 11 (%) 0,153
2000/4 11,223 18 0 18 D2000/4 11,225 19 1 18 - 0,002
2000/5 7,439 19 1 18 D2000/5 7,423 21 0 21 0,016
2000/6 11,181 19 0 19 D2000/6 11,175 23 2 21 0,006
2000/7 10,858 16 0 16 D2000/7 10,845 21 5 16 0,013
2000/9 12,031 17 1 16 D2000/9 11,983 22 1 21 0,049
2000/10 11,374 18 0 18 D2000/10 11,356 22 1 21 0,018
2000/11 7,644 18 0 18 D2000/11 7,601 27 0 27 0,043
2000/12 11,314 19 1 18 D2000/12 11,322 25 1 24 —0,008
2001/1 11,415 19 0 19 D2001/1 11,427 29 0 29 -0,012
2001/2 11,347 19 0 19 D2001/2 11,320 29 1 28 0,027
2001/3 11,818 16 0 16 D2001/3 11,826 34 1 33 - 0,008
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Srednia (WH) n (\)ngj’:; nl $rednia (DE) n ng;’:ccé nl DTAV(WH-DE)
2001/4 11,331 17 0 17 D2001/4 11,339 31 29 - 0,008
2001/5 8,063 19 1 18 D2001/5 8,058 28 28 0,004
Srednia réznica/D TAV (WH-DE) 0,014
Standardowe odchylenie roéznicy 0,036

(*) Test 2000/3 nie zostat uwzgledniony
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Tabela 4: Wspélczynniki dokladnoSci

Waga Densymetr
hydrostatyczna elektroniczny

nl 441 557

Zwazona zmienna powtarzalno$ci 0,309 0,267
R 0,074 0,061
Sr 0,026 0,022
Zwazona zmienna odtwarzalno$ci 2,948 2,150
R 0,229 0,174
sR 0,082 0,062

Oznaczanie objetoSciowej mocy alkoholu w winach za pomoca
oscylacyjnego gestoSciomierza elektronicznego

Metoda pomiaru
Dytut i wprowadzenie

Objetosciowa moc alkoholu (OMA) w winach powinna by¢ mierzona
przed wprowadzeniem do obrotu w celu dostosowania si¢ do zasad
etykietowania.

Objetosciowa moc alkoholu okre§lona jest w ust. 1 niniejszego
rozdziatu.

Przedmiot i zakres zastosowania

Opisano metodg elektronicznego pomiaru gestosci przy uzyciu ggstos-
ciomierza oscylacyjnego.

Zgodnie z obowiazujacymi przepisami, temperatura pomiaru wynosi
20 °C.

Zasada i definicje

Zasada metody jest oparta na destylacji wina. Metoda destylacji
opisana jest w ust. 3 niniejszego rozdzialu. Podczas destylacji
usuwane sg substancje nielotne. Homologi alkoholu etylowego wraz z
alkoholem etylowym oraz homologami alkoholu etylowego w estrach
etylu sa uwzglednione w mocy alkoholu, jako ze wystgpuja w desty-
lacie.

Nastgpnie dokonywany jest pomiar gestosci uzyskanego desty-
latu. Gestos¢ cieczy w danej temperaturze jest rOwna ilorazowi
masy przez jej objgtos¢:

p =m/V, w odniesieniu do wina jest to wyrazone w g/ml.

W przypadku wodnego roztworu alkoholu, jakim jest destylat, tabele
pozwalaja na przeliczenie ggstosci na moc alkoholu w danej tempera-
turze. Ta moc alkoholu odpowiada mocy wina (destylacja wina).

W niniejszej metodzie gestos¢ destylatu mierzona jest przy uzyciu
oscylacyjnego gestosciomierza elektronicznego. Zasada polega na
mierzeniu okresu drgan w U-rurce zawierajacej probke poddana wzbu-
dzeniu elektromagnetycznemu. Nastgpnie wylicza si¢ ggstosé, ktora
jest zalezna od okresu drgan, za pomoca nastgpujacego wzoru:

2 (L€ (M
p=T <4n2V) (V> M

= gestos¢ probki
= okres oscylacji

p

T

M = masa pustej U-rurki
C = stala celi pomiarowej
v

= objetos¢ probki poddanej drganiom

Zaleznos$¢ t¢ mozna wyrazi¢ wzorem p = A T2 — B (2); jest to zalez-
nos¢ liniowa pomigdzy gestoscia i kwadratem okresu drgan. State A i
B sa okreslone dla kazdego oscylatora i sa szacowane poprzez pomiar
okresu drgan plynéw o znanej ggstosci.
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1.5.4.

Odczynniki i produkty
Ptyny wzorcowe

Do nastawienia ggstosciomierza shuza dwa pltyny wzorcowe. Gestosci
plynéw wzorcowych musza obejmowac gestosci destylatow, w odnie-
sieniu do ktérych ma by¢ dokonany pomiar. Wskazane jest, aby
roznica ggstosci ptynow wzorcowych byta wyzsza od 0,01000 g/ml
Ich gestos¢ musi by¢ znana z dokladnoscia +/- 0,00005 g/ml, w
temperaturze 20,00 +/- 0,05 °C.

Przy pomiarze objgtosciowej mocy alkoholu w winach za pomoca
gestosciomierza elektronicznego ptynami wzorcowymi sa:

— suche powietrze (niezanieczyszczone),

— woda o stopniu czystosci przynajmniej 3, jak okre$§lono w normie
ISO 3696 :1987,

— wodne roztwory alkoholu o ggstosci wzorcowe;j,

— roztwory zgodne z krajowymi standardami lepkosci ponizej 2
mm?/s.

Produkty czyszczenia i suszenia

— detergenty, kwasy,

— rozpuszezalniki organiczne: alkohol etylowy 96 % obj., czysty
aceton.

Aparatura
Oscylacyjny gestosciomierz elektroniczny
Ggstosciomierz elektroniczny zawiera nastgpujace elementy:

— termostatowana celg¢ pomiarowa z U-rurka,

— system do wywotywania i pomiaru okresu drgan,
— zegar,

— wyswietlacz cyfrowy i ewentualnie kalkulator.

Gestosciomierz jest umieszczony na stole antywibracyjnym.
Kontrola temperatury celi pomiarowej

U-rurka umieszczana jest w termostatowanej celi pomiarowej. Stabil-
no$¢ temperatury powinna wynosi¢ minimum +/- 0,02 °C.

Jesli gestosciomierz na to pozwala, nalezy kontrolowaé¢ temperaturg
celi pomiarowej, poniewaz ma ona duzy wplyw na wyniki pomiarow.
Gestos¢ wodnego roztworu alkoholu o mocy 10 % obj. wynosi
0,98471 g/ml w temperaturze 20 °C i 0,98447 g/ml w temperaturze
21 °C, co stanowi roznicg 0,00024 g/ml.

Temperatura pomiaru wynosi 20 °C. Pomiaru temperatury w komorze
dokonuje si¢ za pomoca termometru z doktadnoscia minimum 0,01 °
C, zgodnie ze standardami krajowymi. Ma on gwarantowa¢ pomiar
temperatury z doktadnoscia +/- 0,07 °C.

Kalibracja urzadzenia

Urzadzenie musi by¢ wykalibrowane przed pierwszym uzyciem, a
pozniej co sze$¢ miesigey lub gdy sprawdzenie kalibracji daje wynik
niezadowalajacy. Celowe jest postugiwanie si¢ dwoma ptynami wzor-
cowymi, azeby obliczy¢ state A i B (patrz zaleznos¢ (2)). W celu
praktycznego przeprowadzenia kalibracji nalezy skorzysta¢ z instrukcji
producenta urzadzenia. Zasadniczo kalibracj¢ przeprowadza si¢ z
wykorzystaniem suchego powietrza (uwzgledni¢ ci$nienie atmosfe-
ryczne) oraz bardzo czystej wody (podwoéjnie destylowanej i/lub
mikrofiltrowanej o bardzo wysokiej przewodnosci wigkszej niz 18
MQ).

Sprawdzenie kalibracji

W celu sprawdzenia kalibracji dokonuje si¢ pomiaru ggstosci ptynow
wzorcowych.

Codziennie dokonuje si¢ sprawdzenia gestosci powietrza. Roznica
migdzy gestodcia teoretyczna i gestoscia obserwowana wigksza niz
0,00008 g/ml moze oznacza¢, ze U-rurka jest zanieczyszczona.
Woéwczas nalezy ja oczysci¢. Po oczyszczeniu ponownie sprawdza sig
gestos¢ powietrza, a jezeli wynik nie jest ostateczny, nalezy nastawic¢
aparature.
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Dokonuje si¢ rowniez sprawdzenia ggstosci wody 1 jezeli roznica
migdzy gegstoscig teoretyczng i ggstoscia obserwowana jest wigksza
niz 0,00008 g/ml, nalezy nastawi¢ aparaturg.

Jezeli sprawdzenie temperatury celi jest trudne, mozna bezposrednio
sprawdzi¢ gesto§¢ wodnego roztworu alkoholu o poréwnywalnej objg-
tosciowej mocy z moca badanych destylatow.

Kontrola

Jezeli roznica migdzy gestoscia teoretyczna roztworu Wzorcowego
(znana z doktadnoscia minimum 0,00005 g/ml) a zmierzong ggstoscia
jest wyzsza niz 0,00008 g/ml, nalezy sprawdzi¢ temperaturg celi.

Pobieranie i przygotowanie probek
(patrz punkt 3 niniejszego rozdziatu ,,Otrzymywanie destylatu”)
Procedura

Po otrzymaniu destylatu dokonuje si¢ pomiaru jego ggstosci lub jego
objgtosciowej mocy alkoholu za pomoca ggstosciomierza.

Osoba dokonujaca pomiaru upewnia si¢, ze temperatura celi pomia-
rowej jest stabilna. Destylat w celi pomiarowej ggstosciomierza nie
powinien zawiera¢ pgcherzykéw powietrznych i powinien by¢ jedno-
rodny. Jezeli dysponujemy systemem oswietleniowym, ktory pozwala
sprawdzi¢ brak pecherzykow, nalezy wylaczy¢ go szybko po spraw-
dzeniu, poniewaz ciepto wytwarzane przez lampe ma wplyw na
temperaturg pomiaru.

Jesli urzadzenie podaje jedynie okres, ggstos¢ obliczamy dzigki statym
A i B (patrz pkt 1.3). Jesli urzadzenie nie podaje bezposrednio objg-
tosciowej mocy alkoholu, znajac gestos¢, odczytujemy t¢ moc za
pomoca tabel.

Przedstawianie wynikow

Objetosciowa moc alkoholu w winach to moc otrzymana dla desty-
latu. Jest ona wyrazana w ,,% obj.”

Jezeli warunki dotyczace temperatury nie sa przestrzegane, nalezy
dokona¢ korekty, azeby okresli¢ ja w temperaturze 20 °C. Wynik jest
podawany z dokladnoscia do dwoch miejsc dziesigtnych).

Uwagi

Objetos¢ wprowadzana do celi powinna by¢ na tyle duza, azeby
uniknaé ewentualnego  zanieczyszczenia  poprzednia  probka.
Konieczne jest wigc dokonanie dwoch oznaczen. Jezeli nie daja one
wynikow zawartych w granicy powtarzalno$ci, konieczne jest doko-
nanie trzeciego oznaczenia. Na ogét wyniki dwoch ostatnich oznaczen
sq jednorodne i eliminuje si¢ pierwsza warto$¢.

Precyzja
Dla probek o objgtosciowej mocy alkoholu pomigdzy 4 i 18 % obj.

Powtarzalnos¢ (r) = 0,067 (% obj.),

Odtwarzalnos¢ (R) = 10,0454 + 0,0105 % objgtos-
ciowa moc alkoholu

Testy miedzylaboratoryjne. Precyzja i dokladnos¢

Parametry skuteczno$ci metody, okreslone w pkt 1.10, pochodza z
testu migdzylaboratoryjnego przeprowadzonego zgodnie z procedu-
rami ustanowionymi na poziomie migdzynarodowym, na szesciu prob-
kach i przez jedenascie laboratoriow.

Wszystkie szczegoly i1 obliczenia powtarzalnosci i odtwarzalnosci
pochodzace z tego testu sa opisane w rozdziale ,,OBJETOSCIOWA
MOC ALKOHOLU” (pkt 4.B.2) w Recueil International des
Meéthodes d’Analyses de 1’Organisation Internationale de la Vigne et
du Vin (Kompedium migdzynarodowych metod analizy opublikowane
przez Migdzynarodowy Urzad Winoro$li i Wina) — (wydanie 2004 r.).
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6. PRZYKEAD OBLICZANIA ZAWARTOSCI ALKOHOLU W WINIE
6.1. Pomiar piknometryczny z uzyciem wagi dwuszalkowej
6.1.1. State piknometru sq ustalane i obliczane w sposob opisany w rozdziale
1 ,,Gestos¢ i cigzar wlasciwy”, ppkt 6.1.1.
6.1.2. Wazenie piknometru napetnionego destylatem
t°C =18,90 °C
Tara = piknometr + destylat o o _ o
temperaturze ¢ °C + p" t °C skorygowana 18,70 °C
p" =2,8074 g

p +m — p" = masa destylatu o temperaturze ¢ °C 105,0698 — 2,8074 = 102,2624 g

Ggstos¢ pozorna w temperaturze ¢ °C

p +m-p" { 102,2624

p18,70 °C = = 0,983076

objebjet piknometru w 20 °C 104,0229

6.1.3. Obliczanie zawartosci alkoholu

W wierszu odpowiadajacym temp. 18 °C w tabeli
pozornych ggstosci najmniejsza warto$¢ gestosci
wigksza od warto$ci zmierzonej 0,983076 wynosi
0,98398 w kolumnie odpowiadajacej 11 % obj.
mieszanin alkohol—woda w Ggstos¢ w temperaturze 18 °C wynosi (98307,6 + 0,7

réznych temperaturach, jak okres- x 22) 10-* = 0,98323
lono powyzej 0,98398 — 0,98323 = 0,00075

Dziesigtna czgs¢ wartosci % zawartosci alkoholu obj.
wynosi 75/114 = 0,65

Zawartos¢ alkoholu wynosi 11,65 % ob;.

Dotyczy tabeli ggstosci pozornych

6.2. Pomiar piknometryczny z uzyciem wagi jednoszalkowej

6.2.1. State piknometru sg ustalane i obliczane w sposob opisany w rozdziale
1, ,,Ggstos¢ i cigzar wlasciwy”, ppkt 6.2.1.

6.2.2. Wazenie piknometru napelnionego destylatem
Waga butelki tarujacej w czasie pomiaru w T, =171,9178
gramach:
Piknometr napelniony destylatem o tempera- P, =167,8438
turze 20,50 °C w gramach
Poprawka na wypornos¢ powietrza: d7T =1719178-171,9160
=+0,0018
Masa destylatu o temperaturze 20,50 °C: L, =167,8438 — (67,6695 + 0,0018)
=100,1725
Gestos¢ pozorna destylatu 100,1725
estose p ty Pusoc = JoosT0d = 0983823
6.2.3. Obliczanie zawartosci alkoholu

W wierszu odpowiadajacym temperaturze 20 °C w
tabeli gegstosci pozornych najmniejsza ggstose
wigksza od ggstosci zmierzonej 0,983825 wynosi
0,98471 w kolumnie odpowiadajacej 10 % obj.

mieszanin alkohol—woda w Ggstos¢ w temperaturze 20 °C wynosi (98382,5 + 0,5

. . . x 24) 10-3 = 0,983945
réznych temperaturach, jak opisano
powyzej 0,98471 — 0,983945 = 0,000765

Dziesigtna czgs¢ wartosci % zawartosci alkoholu obj.
wynosi 76,5/119 = 0,64

Zawartos¢ alkoholu wynosi 10,64 %.

Dotyczy tabeli gestosci pozornych
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WZ,(')R, NA PODSTAWIE KTOREGO OPRACOWANO TABELE ZAWAR-
TOSCI ALKOHOLU W MIESZANINACH ALKOHOL ETYLOWY—
WODA

Ggstos¢ r w kilogramach na metr sze$cienny (kg/m?) mieszanin alkohol etylowy—
woda w temperaturze ¢ stopni Celsjusza przedstawiona jest podanym ponizej
wzorem jako funkcja:

— wagowej zawarto$ci alkoholu w p, wyrazonej jako liczba dziesigtna ('),
— temperatury ¢t w C (EIPT 68),
— ponizszych wspotczynnikow liczbowych.

Wzoér jest wazny dla temperatur od —20 do + 40 °C.

12 6
o= A+ S A4 E B
k=2 ) =1

n m n =5 m=9
+ 2 2 C ptt-20%0 mol
1 m, =10 ms= 2
i=1 k=1 "~ ,
Warto$¢ wspoélezynnikow liczbowych w réwnaniu
Ax
k kg/m? Bk
1 9,982012300-102 —2,0618513-10- ! kg/(m3.°C)
2 —1,929769495- 102 —5,2682542- 1073 kg/(m3.°C?)
3 3,891238958- 102 3,6130013- 105 kg/(m3.°C?)
4 —1,668103923- 103 —3,8957702- 10~ 7 kg/(m3.°C#)
5 1,352215441- 10* 7,1693540- 10~ ° kg/(m?3.°C)
6 —8,829278388- 104 —9,9739231- 10~ ! kg/(m3.°C®)
7 3,062874042- 103
8 —6,138381234- 107
9 7,470172998- 10°
10 —5,478461354- 10°
11 2,234460334- 10°
12 —3,903285426- 10*
k Cl, k CZ, k
kg/(m>-°C) keg/(m>°C?)
1 1,693443461530087- 10-! - 1,193013005057010- 10-2
2 —1,046914743455169- 10! 2,517399633803461- 10!
3 7,196353469546523- 10! —2,170575700536993
4 —7,047478054272792- 102 1,353034988843029- 10!
5 3,924090430035045- 10° —5,029988758547014- 10!
6 —1,210164659068747- 10+ 1,096355666577570- 10?
7 2,248646550400788- 10* — 1,422753946421155- 102
8 —2,605562982188164- 10* 1,080435942856230- 10°
9 1,852373922069467- 104 —4,414153236817392- 10!
10 —7,420201433430137- 10° 7,442971530188783
11 1,285617841998974- 10°
k Cs.x Cax Cs.«
kg/(m3-°C3) kg/(m3-°C*) kg/(m3-°C3)
1 —6,802995733503803- 10~ ¢ 4,075376675622027- 10-°© —2,788074354782409- 10-8

(") Na przyklad dla wagowej zawarto$ci alkoholu 12 % p = 0,12.
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El

O 021N W

Cs.x

kg/(m*°C3)

1,876837790289664- 10-2
—2,002561813734156- 10!
1,022992966719220
—2,895696483903638
4,810060584300675
—4,672147440794683
2,458043105903461
—5,411227621436812- 10!

Cax Cs.x
kg/(m3-°C#) kg/(m?-°C3)
— 8,763058573471110- 10-¢ 1,345612883493354- 108

6,515031360099368- 10 ¢
—1,515784836987210- 10~ ¢



TABELA 1

MIEDZYNARODOWA TABELA ZAWARTOSCI ALKOHOLU W TEMPERATURZE 20 °C

Tabela pozornych gestosci mieszanin alkohol etylowy—woda — piknometr ze szkla pyreksowego

Gestosci w temperaturze ¢ °C z uwzglednieniem wypornosci powietrza

Zawartos¢ alkoholu w % obj.
teC
3 5 6 10 11
00 [999,64| 1,50 [998,14| 1,44 |996,70| 1,40 [995,30| 1,35 [993,95( 1,30 |992,65| 1,24 [991,41| 1,19 |990,22| 1,14 [989,08| 1,10 [987,98| 1,05 |986,93| 1,00 [985,93| 0,95
—-0,07 -0,06 —-0,06 —-0,06 —-0,06 —-0,06 —-0,06 —-0,05 —-0,04 —-0,03 -0,02 -0,01
1o 1999,71| 1,51 (998,20 1,44 996,76 1,40 |995,36| 1,35 [994,01| 1,30 |992,71| 1,24 |991,47| 1,20 [990,27| 1,15 |989,12| 1,11 |[988,01| 1,06 |986,95( 1,01 |985,94| 0,97
-0,05 -0,05 0,04 -0,04 0,04 -0,04 -0,03 -0,03 -0,02 0,02 -0,01 0,00
20 1999,76( 1,51 [998,25| 1,45 996,80 1,40 {99540 1,35 |994,05| 1,30 [992,75| 1,25 |991,50| 1,20 {990,30| 1,16 |989,14| 1,11 [988,03| 1,07 |986,96| 1,02 [985,94| 0,98
-0,03 -0,03 -0,03 0,02 -0,02 0,02 -0,02 -0,01 -0,01 0,00 0,01 0,02
30 1999,79| 1,51 (998,28 | 1,45 996,83 | 1,41 |995.42| 1,35 [994,07| 1,30 |992,77| 1,25 |991,52| 1,21 [990,31| 1,16 |989,15| 1,12 |988,03| 1,08 986,95 1,03 |985,92| 1,00
—-0,02 -0,02 —0,01 -0,02 —0,01 —-0,01 0,00 0,00 0,01 0,02 0,03 0,04
40 1999.81| 1,51 [998,30| 1,46 |996,84| 1,40 [995,44| 1,36 |994,08( 1,30 |992,78| 1,26 [991,52| 1,21 |990,31| 1,17 |989,14| 1,13 |988,01| 1,09 |986,92| 1,04 [985,88| 1,00
0,00 0,00 0,00 0,00 0,01 0,02 0,02 0,02 0,02 0,03 0,04 0,05
50 1999,81| 1,51 (998,30 1,46 [996,84| 1,40 |995,44| 1,37 [994,07| 1,31 |992,76| 1,26 |991,50| 1,21 {990,29| 1,17 |989,12| 1,14 |987,98| 1,10 |986,88| 1,05 |985,83| 1,01
0,01 0,01 0,01 0,02 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,05 0,05 0,06
6° (999,80 1,51 |998,29| 1,46 [996,83| 1,41 |99542| 1,36 |994,06( 1,32 (992,74 1,27 |991,47| 1,22 [990,25| 1,18 |989,07| 1,14 [{987,93| 1,10 |986,83| 1,06 [985,77| 1,03
0,03 0,03 0,03 0,03 0,04 0,04 0,04 0,05 0,06 0,07 0,08 0,09
7°1999,77| 1,51 [998,26| 1,46 996,80 1,41 |995,39| 1,37 [994,02| 1,32 [992,70| 1,27 |991,43| 1,23 [{990,20( 1,19 |989,01| 1,15 |987,.86| 1,11 |986,75| 1,07 |985,68| 1,03
0,05 0,04 0,04 0,05 0,05 0,05 0,05 0,06 0,06 0,07 0,08 0,09
8 1999,72| 1,50 [998,22| 1,46 |996,76| 1,42 |995,34| 1,37 [993,97| 1,32 |992,65| 1,27 |991,38| 1,24 [990,14| 1,19 |988,95| 1,16 |987,79| 1,12 |986,67| 1,08 |985,59| 1,05
0,05 0,06 0,06 0,06 0,06 0,06 0,07 0,07 0,08 0,09 0,10 0,11
90 1999,67| 1,51 |998,16| 1,46 [996,70| 1,42 |995,28| 1,37 [993.91| 1,32 |992,59| 1,28 |991,31| 1,24 [990,07| 1,20 |988,87| 1,17 |987,70| 1,13 |986,57| 1,09 [985,48| 1,06
0,07 0,07 0,07 0,07 0,07 0,08 0,08 0,09 0,09 0,10 0,11 0,12
10° 1999,60| 1,51 [998,09| 1,46 |996,63| 1,42 [995,21| 1,37 |993,84| 1,33 992,51 | 1,28 [991,23| 1,25 |989,98| 1,20 [988,78| 1,17 |987,60| 1,14 [986,46| 1,10 |985,36| 1,06
0,09 0,09 0,09 0,08 0,09 0,09 0,10 0,10 0,11 0,11 0,12 0,13

S00T°80°¢l — 1d — 9L9Td0661
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Zawartos¢ alkoholu w % obj.

5

6

10

11

11

120

99951
0,10
999,41
0,11
999,30
0,12
999,18
0,13

151
1,50

1,50

1,50

998,00
0,09
997,91
0,11
997,80
0,12
997,68
0,14

1,46

1,46

1,46

1,46

996,54
0,09
996,45
0,11
996,34
0,12
996,22
0,14

141
1,42

1,42

1,43

995,13
0,10
995,03
0,11
994,92
0,13
994,79
0,13

1,38

1,38

993,75
0,10
993,65
0,11
993,54
0,13
993,41
0,13

1,33

1,34

1,34

1,34

992,42
0,11
992,31
0,11
992,20
0,13
992,07
0,14

1,29
1,29

1,30

1,30

991,13
0,11
991,02
0,12
990,90
0,13
990,77
0,14

1,25

1,25

1,25

1,26

989,88
0,11
989,77
0,12
989,65
0,14
989,51
0,15

1,21

1,22

1,23

1,23

988,67
0,12
988,55
0,13
988,42
0,14
988,28
0,16

1,20

1,21

987,49
0,13
987,36
0,14
987,22
0,15
987,07
0,16

1,16

1,17

986,34
0,13
986,21
0,15
986,06
0,16
985,90
0,17

1,13

1,13

985,23
0,14
985,09
0,16
984,93
0,16
984,77
0,18

999,05

1,51

997,54

1,46

996,08

1,42

9

994,66

1,38

993,28

1,35

991,93

1,30

990,63

1,27

989,36

1,24

988,12

1,21

986,91

1,18

985,73

984,59

190

0,15
998,90
0,16
998,74
0,17
998,57
0,18
998,39
0,19

1,50
1,50
1,50

H

1,50

0,14
997,40
0,16
997,24
0,17
997,07
0,18
996,89
0,19

1,46

1,46

1,46

1,46

0,14
995,94
0,16
995,78
0,17
995,61
0,18
995,43
0,19

1,43
1,43
1,42

9

1,43

0,15
994,51
0,16
994,35
0,16
994,19
0,19
994,00
0,19

1,39

0,15
993,13
0,16
992,97
0,17
992,80
0,19
992,61
0,19

1,35
1,36
1,36

>

1,36

0,15
991,78
0,17
991,61
0,17
991,44
0,19
991,25
0,19

0,16
990,47
0,17
990,30
0,18
990,12
0,19
989,93
0,20

1,27
1,28
1,28

i

1,29

0,16
989,20
0,18
989,02
0,18
988,84
0,20
988,64
0,20

1,25

1,25

1,26

1,26

0,17
987,95
0,18
987,77
0,19
987,58
0,20
987,38
0,21

1,21

1,22

1,23

1,23

0,17
986,74
0,19
986,55
0,20
986,35
0,20
986,15
0,22

1,19

1,19

1,20

1,21

0,18
985,55
0,19
985,36
0,21
985,15
0,21
984,94
0,23

1,15

1,16

1,17

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

1,13

20°

998,20

1,50

996,70

1,46

995,24

1,43

993,81

992,42

1,36

991,06

989,73

1,29

988,44

1,27

987,17

1,24

985,93

1,22

984,71

983,52

Zawartos¢ alkoholu w % obj.

6

10

11

20

998,20

1,50

H

996,70

1,46

995,24

1,43

9

993,81

992,42

1,36

>

991,06

989,73

1,29

988,44

1,27

987,17

1,24

985,93

1,22

984,71

983,52

2]

220

0,20
998,00

0,21
997,79

1,50

1,50

0,20
996,50

0,21
996,29

1,46

1,46

0,20
995,04

0,21
994,83

1,43

1,43

0,20
993,61

0,21
993,40

1,40

1,40

0,21
992,21

0,21
992,00

1,36

1,37

0,21
990,85

0,22
990,63

1,33

1,33

0,21
989,52

0,22
989,30

1,30

1,31

0,22
988,22
0,23
987,99

1,27

1,28

0,22
986,95

0,24
986,71

1,25

1,25

0,23
985,70

0,24
985,46

1,23

1,23

0,24
984,47

0,24
984,23

1,19

1,21

0,24
983,28

0,26
983,02

1,18

1,18
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Zawartos¢ alkoholu w % obj.

5

6

7

10

11

230

240

0,22
995,57
0,24
997,33
0,24

1,50

H

1,49

0,22
996,07
0,23
995,84
0,25

1,47

1,47

0,23
994,60
0,23
994,37
0,24

1,43

9

1,43

0,23
993,17
0,23
992,94
0,25

1,40

1,41

0,23
991,77
0,24
991,53
0,24

1,37

1,37

0,23
990,40
0,24
990,16
0,25

1,34

1,34

0,24
989,06
0,24
988,82
0,26

1,31

1,32

0,24
987,75
0,25
987,50
0,26

1,28

1,29

0,24
986,47
0,26
986,21
0,26

1,26

1,26

0,25
985,21
0,26
984,95
0,27

1,24

1,25

0,26
983,97
0,27
983,70
0,28

1,20

1,22

0,25
982,77
0,29
982,48
0,28

1,20

1,20

250

997,09

1,50

995,59

1,46

994,13

1,44

s

992,69

1,40

991,29

1,38

989,91

988,56

1,32

987,24

1,29

985,95

1,27

984,68

1,26

983,42

1,22

982,20

1,21

26°

270

290

0,25
996,84
0,26
996,58
0,27
996,31
0,28
996,03
0,28

1,50
1,50

1,50

1,50

0,25
995,34
0,26
995,08
0,27
994,81
0,28
994,53
0,29

1,47

1,47

1,47

1,47

0,26
993,87
0,26
993,61
0,27
993,34
0,28
993,06
0,29

1,43
1,44

1,44

1,45

0,25
992,44
0,27
992,17
0,27
991,90
0,29
991,61
0,29

1,41

1,41

1,42

1,41

0,26
991,03
0,27
990,76
0,28
990,48
0,28
990,20
0,30

1,38
1,38

1,38

1,39

0,26
989,65
0,27
989,38
0,28
989,10
0,29
988,81
0,30

0,26
988,30
0,27
988,03
0,29
987,74
0,29
987,45
0,31

1,32

1,33

1,33

1,34

0,26
986,98
0,28
986,70
0,29
986,41
0,30
986,11
0,31

0,28
985,67
0,28
985,39
0,29
985,10
0,31
984,79
0,31

1,27

1,28

1,29

1,29

0,28
984,40
0,29
984,11
0,30
983,81
0,31
983,50
0,32

1,26

1,27

1,28

1,28

0,28
983,14
0,30
982,84
0,31
982,53
0,31
982,22
0,32

1,24

1,24

1,25

1,26

0,30
981,90
0,30
981,60
0,32
981,28
0,32
980,96
0,33

1,22

1,23

1,23

1,24

300

995,75

1,51

994,24

1,47

992,77

1,45

9

991,32

1,42

989,90

1,39

>

988,51

987,14

1,34

985,80

984,48

1,30

983,18

1,28

981,90

1,27

980,63

1,25

31°

320

33e

340

0,30
995,45
0,31
995,14
0,31
994,83
0,32
994,51
0,33

1,51

1,51

1,51

1,52

0,30
993,94
0,31
993,63
0,31
993,32
0,33
992,99
0,33

1,47

1,47

1,48

1,48

0,30
992,47
0,31
992,16
0,32
991,84
0,33
991,51
0,34

1,45

1,46

1,46

1,46

0,30
991,02
0,32
990,70
0,32
990,38
0,33
990,05
0,35

1,43

1,42

1,42

1,44

0,31
989,59
0,31
989,28
0,32
988,96
0,35
988,61
0,34

1,39
1,40
1,41

9

1,40

0,31
988,20
0,32
987,88
0,33
987,55
0,34
987,21
0,35

0,31
986,83
0,32
986,51
0,33
986,18
0,35
985,83
0,35

1,34

1,35

1,36

1,36

0,31
985,49
0,33
985,16
0,34
984,82
0,35
984,47
0,35

1,33

1,33

1,34

0,32
984,16
0,33
983,83
0,35
983,48
0,34
983,14
0,36

1,31

1,32

1,32

1,33

0,33
982,85
0,34
982,51
0,35
982,16
0,35
981,81
0,36

1,29

1,30

1,30

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

1,27

1,28

1,28

1,29

0,34
980,29
0,36
979,93
0,35
979,58
0,37
979,21
0,37

1,26

1,26

1,28

1,28

350

994,18

1,52

992,66

1,49

991,17

1,47

989,70

1,43

988,27

1,41

986,86

985,48

1,36

984,12

1,34

982,78

1,33

981,45

980,14

1,30

978,84

1,29

36°

0,34
993,84

1,53

0,35
992,31

1,49

0,35
990,82

1,47

0,35
989,35

1,43

0,35
987,92

1,41

9

0,35
986,51

0,35
985,13

1,37

0,36
983,76

1,34

0,36
982,42

1,34

0,37
981,08

0,37
979,77

1,31

0,38
978,46

1,29
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Zawartos¢ alkoholu w % obj.

t°C
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 1
0,35 0,35 0,36 0,35 0,36 0,36 0,37 0,37 0,38 0,37 0,39 0,39
370 1993,49| 1,53 |991,96| 1,50 [990,46| 1,46 [989,00| 1,44 |987,56| 1,41 [986,15| 1,39 984,76 1,37 |983,39| 1,35 (982,04 1,33 |980,71| 1,33 (979,38 1,31 |978,07| 1,30
0,36 0,36 0,36 0,37 0,37 0,37 0,37 0,37 0,38 0,39 0,38 0,39
380 (993,13 1,53 |991,60| 1,50 [990,10| 1,47 |988,63| 1,44 |987,19| 1,41 [985,78| 1,39 |984,39( 1,37 |983,02| 1,36 [981,66| 1,34 |980,32| 1,32 (979,00 1,32 |977,68| 1,31
0,36 0,37 0,37 0,37 0,38 0,38 0,38 0,39 0,38 0,39 0,40 0,40
390 1992,77| 1,54 (991,23 | 1,50 |989,73| 1,47 [988,26| 1,45 |986,81| 1,41 |98540( 1,39 (984,01 1,38 |982,63| 1,35 [981,28| 1,35 |979,93| 1,33 (978,60 1,32 |977,28| 1,32
0,37 0,37 0,38 0,39 0,38 0,39 0,39 0,39 0,40 0,39 0,40 0,41
400 [992,40| 1,54 |990,86| 1,51 [989,35| 1,48 |987,87| 1,44 (986,43 | 1,42 |985,01| 1,39 [983,62| 1,38 |982,24| 1,36 |980,88| 1,34 |979,54| 1,34 |978,20| 1,33 [976,87| 1,32
Zawartos¢ alkoholu w % obj.
t°C
10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21
0° 1986,93| 1,00 [985,93| 0,95 |984,98| 0,92 [984,06| 0,88 |983,18| 0,84 [982,34| 0,80 |981,54| 0,78 [980,76| 0,75 |980,01| 0,73 [979,28| 0,72 |978,56| 0,70 |977,86| 0,70
0,02 0,01 0,01 0,01 0,03 0,04 0,07 0,08 0,10 0,12 0,14 0,17
1° [986,95( 1,01 [985,94| 0,97 |984,97| 0,92 [984,05| 0,90 |983,15| 0,85 [982,30| 0,83 |981,47| 0,79 [980,68| 0,77 |979,91| 0,75 [979,16| 0,74 |978,42| 0,73 [977,69| 0,72
—0,01 0,00 0,01 0,03 0,04 0,07 0,08 0,10 0,12 0,14 0,16 0,18
20 1986,96| 1,02 [985,94| 0,98 |984,96| 0,94 (984,02 0,91 |983,11| 0,88 [982,23| 0,84 |981,39| 0,81 [980,58| 0,79 |979,79| 0,77 [979,02| 0,76 |978,26| 0,75 |977,51| 0,74
0,01 0,02 0,04 0,05 0,06 0,07 0,09 0,11 0,13 0,15 0,17 0,19
30 1986,95| 1,03 (985,92 1,00 |984,92( 0,95 |983,97| 0,92 [983,05| 0,89 |982,16| 0,86 |981,30| 0,83 [980,47| 0,81 |979,66| 0,79 |978,87| 0,78 |978,09( 0,77 |977,32| 0,77
0,03 0,04 0,04 0,06 0,07 0,09 0,10 0,12 0,14 0,16 0,18 0,20
40 1986,92| 1,04 [985,88| 1,00 |984,88| 0,97 [983,91| 0,93 |982,98| 0,91 [982,07| 0,87 |981,20| 0,85 [980,35| 0,83 |979,52| 0,81 [978,71| 0,80 |977,91| 0,79 |977,12| 0,79
0,04 0,05 0,06 0,07 0,09 0,10 0,12 0,14 0,15 0,17 0,19 0,22
5° 1986,88| 1,05 [985,83| 1,01 |984,82| 0,98 |983,84| 0,95 [982,89| 0,92 |981,97| 0,89 |981,08| 0,87 [980,21| 0,84 |979,37| 0,83 |978,54| 0,82 |977,72| 0,82 |976,90| 0,80
0,05 0,06 0,08 0,09 0,10 0,12 0,13 0,14 0,17 0,19 0,21 0,22
6° 1986,83| 1,06 [985,77| 1,03 |984,74| 0,99 |983,75| 0,96 [982,79| 0,94 |981,85| 0,90 |980,95| 0,88 [980,07| 0,87 |979,20| 0,85 [978,35| 0,84 |977,51| 0,83 |976,68| 0,83
0,08 0,09 0,09 0,10 0,12 0,13 0,15 0,16 0,18 0,19 0,21 0,23
7° 1986,75| 1,07 [985,68| 1,03 |984,65| 1,00 |983,65| 0,98 [982,67| 0,95 |981,72| 0,92 |980,80| 0,89 [979,91| 0,89 1979,02| 0,86 |978,16| 0,86 |977,30| 0,85 |976,45| 0,85
0,08 0,09 0,11 0,13 0,13 0,14 0,15 0,18 0,19 0,21 0,23 0,25
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Zawartos¢ alkoholu w % obj.

e 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21

80 [986,67] 1,08 [985,59] 1,05 |984,54] 1,02 983,52 0,98 |982,54] 0,96 |981,58] 0,93 |980,65] 0,92 |979,73| 0,90 |978,83[ 0,88 |977,95| 0,88 |977,07] 0,87 |976,20] 0,87
0,10 0,11 0,12 0,12 0,14 0,16 0,18 0,19 0,21 0,22 0,24 0,26

9 986,57| 1,09 |98548| 1,06 |984,42| 1,02 |983,40| 1,00 |982,40| 0,98 [981,42| 0,95 [980,47| 0,93 [979,54| 0,92 |978,62| 0,89 |977,73| 0,90 |976,83| 0,89 |975,94| 0,89
0,11 0,12 0,12 0,14 0,16 0,17 0,18 0,20 0,20 0,23 0,24 0,26

100 [986,46| 1,10 [985,36| 1,06 |984,30| 1,04 |983,26| 1,02 |982,24| 0,99 |981,25| 0,96 980,29 0,95 [979,34| 0,92 [978,42| 0,92 [977,50| 0,91 [976,59| 0,91 |975,68| 0,91
0,12 0,13 0,14 0,16 0,16 0,17 0,19 0,20 0,23 0,25 0,27 0,29

110 [986,34| 1,11 [98523| 1,07 |984,16| 1,06 |983,10| 1,02 |982,08| 1,00 |981,08| 0,98 |980,10| 0,96 |979,14| 0,95 |978,19| 0,94 |977,25| 0,93 |976,32| 0,93 |975,39| 0,92
0,13 0,14 0,16 0,16 0,18 0,19 0,21 0,22 0,24 0,25 0,27 0,28

120 (986,21 1,12 [985,00] 1,00 [984,00| 1,06 |982,94| 1,04 |981,90| 1,01 |980,89| 1,00 |979,89| 0,97 |978,92| 0,97 |977,95| 0,95 [977,00| 0,95 [976,05| 0,94 [975,11] 0,95
0,15 0,16 0,16 0,18 0,19 0,20 0,21 0,23 0,24 0,26 0,28 0,30

13° [986,06| 1,13 [984,93| 1,00 [983,84| 1,08 |982,76| 1,05 |981,71| 1,02 |980,69| 1,01 |979,68| 0,99 |978,69| 0,98 [977,71| 0,97 [976,74| 0,97 [975,77| 0,96 |974,81]| 0,96
0,16 0,16 0,18 0,18 0,20 0,22 0,23 0,24 0,26 0,27 0,28 0,30

140 |985,90| 1,13 |984,77| 1,11 |983,66| 1,08 |982,58| 1,07 |981,51| 1,04 |980,47| 1,02 |979,45| 1,00 |978,45| 1,00 |977,45| 0,98 |976,47| 0,98 |975.49| 0,98 |975,51| 0,98
0,17 0,18 0,19 0,20 0,21 0,22 0,24 0,25 0,26 0,28 0,30 0,32

150 |985,73| 1,14 |984,59| 1,12 |983,47| 1,09 |982,38| 1,08 |981,30| 1,05 |960,25| 1,04 |979,21| 1,01 |978,20| 1,01 |977,19| 1,00 |976,19| 1,00 |975,19| 1,00 |974,19| 1,00
0,18 0,19 0,20 0,22 0,22 0,24 0,24 0,27 0,28 0,30 0,31 0,32

160 985,55| 1,15 |984,40| 1,13 [983,27| 1,11 |982,16| 1,08 |981,08| 1,07 |980,01| 1,04 |978,97| 1,04 |977,93| 1,02 |976,91| 1,02 [975,89| 1,01 [974,88| 1,01 [973,87] 1,02
0,19 0,20 0,21 0,22 0,23 0,24 0,26 0,27 0,29 0,30 0,32 0,33

170 985,36| 1,16 [984,20| 1,14 |983,06| 1,12 |981,94| 1,09 |980,85| 1,08 |979,77| 1,06 |978,71| 1,05 |977.66| 1,04 |976,62| 1,03 [975,59| 1,03 [974,56| 1,02 |973,54| 1,04
0,21 0,22 0,22 0,23 0,25 0,26 0,27 0,28 0,29 0,31 0,32 0,35

180 |985,15| 1,17 |983,98| 1,14 |982,84| 1,13 |981,71| 1,11 |980,60| 1,09 979,51 | 1,07 |978,44| 1,06 |977,38| 1,05 |976,33| 1,05 |975,28| 1,04 |974,24| 1,05 |973,19| 1,05
0,21 0,22 0,24 0,24 0,25 0,26 0,28 0,29 0,31 0,32 0,34 0,35

190 984,94 1,18 [983,76| 1,16 |982,60| 1,13 |981,47| 1,12 |980,35| 1,10 |979,25| 1,09 |978,16| 1,07 |977,09| 1,07 [976,02| 1,06 [974,96| 1,06 [973,90| 1,06 |972,84] 1,06
0,23 0,24 0,24 0,26 0,27 0,28 0,29 0,30 0,31 0,33 0,34 0,36

200 (984,71 1,19 [983,52| 1,16 [982,36| 1,15 |981,21| 1,13 |980,08| 1,11 |978,97| 1,10 |977,87| 1,08 |976,79| 1,08 |975,71| 1,08 |974,63| 1,07 [973,56| 1,08 [972,48] 1,08
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Zawartos¢ alkoholu w % obj.

e 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21

200 (984,71 1,19 [983,52| 1,16 [982,36| 1,15 |981,21| 1,13 |980,08| 1,11 |978,97| 1,10 |977,87| 1,08 |976,79| 1,08 |975,71| 1,08 |974,63| 1,07 [973,56| 1,08 [972,48] 1,08
0,24 0,24 0,26 0,26 0,27 0,28 0,29 0,31 0,33 0,34 0,36 0,37

210 |984,47| 1,19 [983,28| 1,18 [982,10| 1,15 |980,95| 1,14 |978,81| 1,12 |978,69| 1,11 |977,58| 1,10 |976,48| 1,10 |97538| 1,09 [974,29| 1,09 [973,20| 1,09 972,11 1,09
0,24 0,26 0,28 0,29 0,30 0,31 0,33 0,33 0,35 0,35 0,36 0,37

220 (98423 | 1,21 [983,02] 1,18 [981,84| 1,17 |980,67| 1,15 |979,52| 1,13 |978,39| 1,12 |977,27| 1,12 |976,15| 1,10 |975,05| 1,11 [973,94| 1,10 |972,84| 1,10 |971,74] 1,12
0,26 0,26 0,27 0,28 0,29 0,31 0,32 0,33 0,35 0,35 0,37 0,39

23 [983,97| 1,20 [982,77] 1,20 [981,57| 1,18 [980,39| 1,16 |979,23| 1,15 |978,08| 1,13 |976,95| 1,13 |975.82| 1,12 |974,70| 1,11 [973,59| 1,12 [972,47| 1,12 |972,47] 1,12
0,27 0,29 0,29 0,29 0,30 0,31 0,33 0,33 0,35 0,37 0,38 0,40

240 (983,70| 1,22 [982,48| 1,20 [981,28| 1,18 |980,10| 1,17 |978,93| 1,16 |977,77| 1,15 |976,62| 1,13 |975.49| 1,14 |97435| 1,13 [973.22| 1,13 [972,00| 1,14 |970,95| 1,14
0,28 0,28 0,29 0,31 0,32 0,33 0,33 0,35 0,36 0,37 0,39 0,40

250 (983,42 1,22 982,20] 1,21 |980,99| 1,20 |979,79| 1,18 |978,61| 1,17 |977,44| 1,15 |976,29| 1,15 |975,14| 1,15 |973,99| 1,14 |972,85| 1,15 |971,70| 1,15 |970,55| 1,16
0,28 0,30 0,31 0,31 0,32 0,33 0,35 0,36 0,37 0,39 0,40 0,41

260 983,14 1,24 [981,90| 1,22 [980,68| 1,20 |979,48| 1,19 |978,29| 1,18 |977,11| 1,17 |975,94| 1,16 |974,78| 1,16 |973,62| 1,16 |972,46| 1,16 [971,30| 1,16 |970,14] 1,17
0,30 0,30 0,31 0,32 0,33 0,34 0,35 0,36 0,38 0,39 0,40 0,42

270 982,84 1,24 [981,60| 123 [980,37| 1,21 [979,16| 1,20 |977,96| 1,19 |976,77| 1,18 |975,59| 1,17 |974.42| 1,18 |97324| 1,17 [972,07| 1,17 [970,90| 1,18 [969,72] 1,18
0,31 0,32 0,32 0,33 0,34 0,35 0,36 0,38 0,38 0,40 0,41 0,43

28 [982,53| 1,25 [981,28| 1,23 [980,05| 1,22 |978,83| 1,21 |977.62| 1,20 |976,42| 1,19 |97523| 1,19 |974,04| 1,18 |972,86| 1,19 [971,67| 1,18 [970,49| 1,20 |969,29| 1,20
0,31 0,32 0,33 0,34 0,35 0,36 0,37 0,38 0,40 0,40 0,42 0,43

290 (982,22 1,26 980,96| 1,24 |979,72| 1,23 |978.49| 1,22 |977,27| 1,21 |976,06| 1,20 |974,86| 1,20 |973,66| 1,20 |972.46| 1,19 |971,27| 1,20 [970,07| 121 |968.86| 1,22
0,32 0,33 0,34 0,35 0,36 0,37 0,38 0,40 0,41 0,43 0,44 0,45

300 |981,90| 1,27 |980,63| 1,25 [979,38| 1,24 [978,14| 1,23 [976,91| 1,22 [975,69| 1,21 |974.48| 1,22 |973,26| 1,21 |972,05| 1,21 |970,84| 1,21 |969,63| 1,22 |968,41| 1,23
0,34 0,34 0,35 0,36 0,37 0,38 0,40 0,40 0,41 0,42 0,44 0,45

310 |981,56| 1,27 |980,29| 1,26 [979,03| 1,25 [977,78| 1,24 [976,54| 1,23 [975,31| 1,23 |974,08| 1,22 |972,86| 1,22 |971,64| 1,22 |970,42| 1,23 |969,19| 1,23 [967,96| 1,24
0,35 0,36 0,36 0,37 0,38 0,39 0,39 0,40 0,42 0,43 0,44 0,46

320 {98121 1,28 [979,93| 1,26 |978,67| 1,26 |977.41| 1,25 |976,16| 1,24 |974,92| 1,23 [973,69| 1,23 |972,46| 1,24 |971,22] 1,23 |969,99| 1,24 |968,75| 1,25 |967,50| 1,25
0,35 0,35 0,37 0,37 0,38 0,39 0,40 0,42 0,42 0,44 0,45 0,46

330 980,86 1,28 |979,58| 1,28 |978,30| 1,26 |977,04| 1,26 |975,78| 1,25 |974,53| 1,24 |973,29| 1,25 |972,04| 1,24 |970,80| 1,25 |969,55| 1,25 |968,30| 1,26 |967,04| 1,27
0,36 0,37 0,37 0,38 0,39 0,40 0,41 0,42 0,43 0,44 0,46 0,47
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Zawartos¢ alkoholu w % obj.

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

21

340

980,50
0,36

1,29

979,21
0,37

1,28

977,93
0,38

1,27

976,66
0,39

1,27

975,39
0,39

1,26

>

974,13
0,40

1,25

972,88
0,42

1,26

971,62
0,42

1,25

970,37
0,44

1,26

969,11
0,46

1,27

967,84
0,46

1,27

966,57
0,48

1,29

350

980,14

1,30

978,84

1,29

977,55

1,28

976,27

1,27

975,00

1,27

973,73

1,27

972,46

1,26

971,20

1,27

969,93

1,28

968,65

1,27

967,38

1,29

966,09

1,30

36°

37°

38

390

0,37
979,77
0,39
978,38
0,38
979,00
0,40
978,60
0,40

1,31
1,31
1,32

H

1,32

0,38
978,46
0,39
978,07
0,39
977,68
0,40
977,28
0,41

1,29

1,30

0,38
977,17
0,40
976,77
0,40
976,37
0,41
975,96
0,41

1,29
1,29
1,30

s

1,31

0,39
975,88
0,40
975,48
0,41
975,07
0,42
974,65
0,42

1,28

1,29

0,40
974,60
0,41
974,19
0,42
973,77
0,42
973,35
0,43

1,28

1,29

1,30

1,31

0,41
973,32
0,42
972,90
0,43
972,47
0,43
972,04
0,44

1,28

1,29

0,42
972,04
0,43
971,61
0,44
971,17
0,44
970,73
0,45

1,28

1,29

1,30

1,31

0,44
970,76
0,44
970,32
0,45
969,87
0,45
969,42
0,46

1,28

1,29

0,45
969,48
0,45
969,03
0,46
968,57
0,47
968,10
0,47

1,28

1,30

1,31

1,32

0,45
968,20
0,47
967,73
0,47
967,26
0,48
966,78
0,48

1,29

1,30

1,32

1,33

0,47
966,91
0,48
966,43
0,49
965,94
0,49
965,45
0,49

1,30

1,31

1,32

1,33

0,48
965,61
0,49
965,12
0,50
964,62
0,50
964,12
0,51

1,32

1,33

1,34

1,36

400

978,20

1,33

976,87

975,55

1,32

974,23

972,92

1,32

971,60

970,28

1,32

968,96

967,63

1,33

966,30

1,34

964,96

1,35

963,61

1,37

Zawartos¢ alkoholu w % obj.

20

21

22

23

24

25

26

27

28

29

30

31

978,56

0,70

977,86

0,70

977,16

0,69

976,47

0,71

975,76

0,71

975,05

0,72

974,33

0,75

973,58

0,77

972,81

0,80

972,01

0,83

971,18

0,87

970,31

0,90

20

3o

4o

0,14
978,42
0,16
978,26
0,17
978,09
0,18
977,91
0,19

0,73

0,75

0,77

0,79

0,17
977,69
0,18
977,51
0,19
977,32
0,20
977,12
0,22

0,72

0,74

0,77

0,79

0,19
976,97
0,20
976,77
0,22
976,55
0,22
976,33
0,23

0,72

0,75

0,76

0,79

0,22
976,25
0,23
976,02
0,23
975,79
0,25
975,54
0,26

0,73

0,75

0,78

0,80

0,24
975,52
0,25
975,27
0,26
975,01
0,27
974,94
0,27

0,73

0,76

0,78

0,80

0,26
974,79
0,28
974,51
0,28
974,23
0,29
973,94
0,30

0,75

0,77

0,80

0,82

0,29
974,04
0,30
973,74
0,31
973,43
0,31
973,12
0,33

0,77

0,79

0,81

0,84

0,31
973,27
0,32
972,95
0,33
972,62
0,34
972,28
0,35

0,80

0,82

0,85

0,87

0,34
972,47
0,34
972,13
0,36
971,77
0,36
971,41
0,37

0,82

0,85

0,87

0,89

0,36
971,65
0,37
971,28
0,38
970,90
0,38
970,52
0,39

0,86

0,88

0,90

0,92

0,39
970,79
0,39
970,40
0,40
970,00
0,40
969,60
0,42

0,89

0,91

0,93

0,96

0,41
969,90
0,41
969,49
0,42
969,07
0,43
968,64
0,44

0,92

0,95

0,98

1,00
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Zawartos¢ alkoholu w % obj.

e 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30 31

50 1977,72| 0,82 |976,90| 0,80 |976,10| 0,82 |975.28| 0,81 |974,47| 0,83 [973,64| 0,85 [972,79| 0,86 [971,93| 0,89 |971,04| 0,91 |970,13| 0,95 |969,18| 0,98 |968,20| 1,01
0,21 0,22 0,25 0,26 0,29 0,31 0,33 0,35 0,37 0,40 0,42 0,44

6 |977,51| 0,83 |976,68| 0,83 |975.85| 0,83 |975,02| 0,84 [974,18| 0,85 [973,33| 0,87 [972,46| 0,86 |971,58| 0,91 |970,67| 0,94 |969,73| 0,97 |968,76| 1,00 |967,76| 1,03
0,21 0,23 0,25 0,28 0,30 0,32 0,34 0,36 0,38 0,40 0,42 0,44

70 1977,30| 0,85 |976,45| 0,85 |975,60| 0,86 |974,74| 0,86 |973,88| 0,87 [973,01| 0,89 [972,12] 0,90 [971,22] 0,93 [970,29| 0,96 |969,33| 0,99 |968,34| 1,02 |967,32| 1,06
0,23 0,25 0,27 0,28 0,31 0,33 0,35 0,37 0,40 0,42 0,43 0,46

80 1977,07| 0,87 976,20 0,87 |975,33| 0,87 |974,46| 0,89 |973,57| 0,89 [972,68| 0,91 [971,77] 0,92 [970,85| 0,96 |969,89| 0,98 |968,91| 1,00 |967,91| 1,05 |966,86| 1,07
0,24 0,26 0,28 0,30 0,31 0,34 0,35 0,38 0,39 0,41 0,44 0,46

9 1976,83| 0,89 |975,94| 0,89 |975,05| 0,89 |974,16| 0,90 |97326| 0,92 [972,34| 0,92 [971,42] 0,95 [970,47| 0,97 [969,50| 1,00 |968,50| 1,03 |967,47| 1,07 |966,40| 1,09
0,24 0,26 0,28 0,30 0,33 0,34 0,37 0,39 0,41 0,43 0,45 0,46

100 [976,59| 0,91 [975,68] 0,91 [974,77| 0,91 |973,86| 0,93 |972,93| 0,93 |972,00| 0,95 |971,05| 0,97 |970,08| 0,99 [969,09| 1,02 [968,07| 1,05 [967,02| 1,08 |965,94] 1,12
0,27 0,29 0,30 0,33 0,34 0,36 0,38 0,40 0,42 0,44 0,46 0,47

11° |976,32| 0,93 |97539| 0,92 |974,.47| 094 |973,53| 0,94 [972,59| 0,95 [971,64| 0,97 [970,67| 0,99 |969,68| 1,01 |968,67| 1,04 |967.63| 1,07 |966,56| 1,09 |965.47| 1,13
0,27 0,28 0,31 0,32 0,34 0,36 0,38 0,40 0,42 0,44 0,45 0,48

120 |976,05| 0,94 |975,11] 0,95 |974,16| 0,95 |973,21] 0,96 |972,25| 0,97 |971,28| 0,99 [970,29| 1,01 |969,28| 1,03 [968,25| 1,06 [967,19| 1,08 [966,11| 1,12 [964,99| 1,15
0,28 0,30 0,31 0,33 0,35 0,37 0,39 0,41 0,43 0,45 0,47 0,49

13° 975,77] 0,96 [974,81] 0,96 [973,85| 0,97 |972,88| 0,98 |971,90| 0,99 |970,91| 1,01 |969,90| 1,03 |968,87| 1,05 [967,82| 1,08 [966,74| 1,10 |965,64| 1,14 |964,50]| 1,17
0,28 0,30 0,32 0,34 0,36 0,38 0,40 0,41 0,43 0,45 0,47 0,49

140 [975,49| 0,98 [974,51| 0,98 [973,53| 0,99 |972,54| 1,00 |971,54| 1,01 |970,53| 1,03 |969,50| 1,04 |968.46| 1,07 [967,39| 1,10 [966,29| 1,12 |965,17| 1,16 |964,01]| 1,19
0,30 0,32 0,34 0,35 0,37 0,39 0,40 0,42 0,44 0,46 0,48 0,49

150 1975,19| 1,00 |974,19| 1,00 |973,19| 1,00 |972,19| 1,02 |971,17| 1,03 |970,14| 1,04 |969,10| 1,06 |968,04| 1,09 |966,95| 1,12 |965,83| 1,14 |964,69| 1,17 |963,52| 1,21
0,31 0,32 0,34 0,36 0,37 0,39 0,41 0,43 0,45 0,46 0,48 0,51

160 |974,88| 1,01 |973,87| 1,02 |972,85| 1,02 |971,83| 1,03 |970,80| 1,05 |969,75| 1,06 |968,69| 1,08 |967.61| 1,11 [966,50| 1,13 [96537| 1,16 [964,21| 1,20 963,01 1,22
0,32 0,33 0,35 0,37 0,39 0,40 0,42 0,44 0,45 0,48 0,50 0,50

170 [974,56| 1,02 [973,54| 1,04 [972,50| 1,04 |971,46| 1,05 |970,41| 1,06 |969,35| 1,08 |968,27| 1,10 |967,17| 1,12 |966,05| 1,16 [964,89| 1,18 [963,71| 1,20 |962,51| 1,24
0,32 0,35 0,36 0,37 0,39 0,41 0,43 0,45 0,47 0,48 0,49 0,52

18 97424 1,05 [973,19] 1,05 [972,14] 1,05 |971,09| 1,07 |970,02| 1,08 |968,94| 1,10 |967.84| 1,12 |966,72| 1,14 |965,58| 1,17 |964,.41| 1,19 [963,22| 123 [961,99] 1,25
0,34 0,35 0,36 0,39 0,40 0,42 0,43 0,45 0,47 0,48 0,50 0,52
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Zawartos¢ alkoholu w % obj.

t°C
20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30 31
190 (973,90 1,06 |972,84| 1,06 (971,78 1,08 |970,70| 1,08 |969,62| 1,10 [968,52| 1,11 |967,41| 1,14 |966,27| 1,16 [965,11| 1,18 |963,93| 1,21 [962,72| 1,25 |961,47| 1,27
0,34 0,36 0,38 0,39 0,41 0,42 0,45 0,46 0,47 0,49 0,51 0,52
20 (973,56 1,08 |972,48| 1,08 |971,40| 1,09 [970,31| 1,10 |969,21| 1,11 |968,10| 1,14 [966,96| 1,15 965,81 | 1,17 [964,64| 1,20 |963,44| 1,23 962,21 | 1,26 [960,95| 1,29
Zawartos¢ alkoholu w % obj.
t°C
20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30 31
200 1973,56( 1,08 [972,48| 1,08 [971,40| 1,09 |970,31| 1,10 [969,21| 1,11 |968,10| 1,14 |966,96| 1,15 [965,81| 1,17 |964,64| 1,20 [963.44| 1,23 962,21 | 1,26 |960,95| 1,29
0,36 0,37 0,38 0,40 0,42 0,44 0,45 0,46 0,49 0,50 0,52 0,53
21° 1973,20( 1,09 (972,11| 1,09 [971,02| 1,11 96991 | 1,12 [968,79| 1,13 |967,66| 1,15 |966,51| 1,16 [965,35| 1,20 |964,15| 1,21 |962,94| 1,25 |961,69| 1,27 960,42 | 1,31
0,36 0,37 0,40 0,41 0,42 0,44 0,45 0,48 0,49 0,51 0,52 0,54
220 1972,84| 1,10 |971,74| 1,12 [970,62| 1,12 |969,50| 1,13 [968,37| 1,15 |967,22| 1,16 [966,06| 1,19 |964,87| 1,21 |963,66| 1,23 |962,43| 1,26 |961,17| 1,29 [959,88| 1,32
0,37 0,39 0,40 0,42 0,43 0,45 0,47 0,48 0,49 0,51 0,53 0,55
230 1972,47( 1,12 |971,35| 1,13 [970,22| 1,14 |969,08| 1,14 (967,94 1,17 |966,77| 1,18 |965,59| 1,20 [964,39| 1,22 963,17 1,25 |961,92| 1,28 |960,64| 1,31 |959,33| 1,33
0,38 0,40 0,41 0,42 0,44 0,45 0,47 0,49 0,51 0,52 0,54 0,55
240 1972,09( 1,14 |970,95| 1,14 [969,81| 1,15 |968,66| 1,16 [967,50| 1,18 966,32 1,20 |965,12| 1,22 [963,90| 1,24 |962,66| 1,26 (961,40| 1,30 |960,10( 1,32 |958,78| 1,35
0,39 0,40 0,42 0,43 0,45 0,47 0,48 0,49 0,51 0,53 0,54 0,55
250 971,70 1,15 |970,55| 1,16 [969,39| 1,16 |968,23| 1,18 [967,05| 1,20 |965,85| 1,21 [964,64| 1,23 |963,41| 1,26 |962,15| 1,28 |960,87| 1,31 |959,56| 1,33 |958,23| 1,37
0,40 0,41 0,42 0,44 0,46 0,47 0,49 0,50 0,51 0,53 0,54 0,57
260 |971,30| 1,16 |970,14| 1,17 [968,97| 1,18 |967,79| 1,20 [966,59| 1,21 |965,38| 1,23 [964,15| 1,24 |962,91| 1,27 |961,64| 1,30 |960,34| 1,32 |959,02| 1,36 [957,66| 1,38
0,40 0,42 0,43 0,45 0,46 0,48 0,49 0,51 0,53 0,54 0,56 0,56
27° 1970,90( 1,18 [969,72| 1,18 [968,54| 1,20 |967,34| 1,21 [966,13| 1,23 964,90 1,24 |963,66| 1,26 [962,40| 1,29 |961,11| 1,31 [959,80| 1,34 |958,46| 1,36 |957,10| 1,40
0,41 0,43 0,45 0,46 0,47 0,48 0,50 0,52 0,54 0,56 0,57 0,59
28° 1970,49( 1,20 [969,29| 1,20 [968,09| 1,21 |966,88| 1,22 [965,66| 1,24 |964,42| 1,26 |963,16| 1,28 [961,88| 1,31 960,57 1,33 |959,24| 1,35 |957,89| 1,38 |956,51| 1,41
0,42 0,43 0,45 0,47 0,49 0,50 0,52 0,53 0,53 0,55 0,56 0,58
290 1970,07| 1,21 |968,86| 1,22 [967,64| 1,23 |966,41| 1,24 [965,17| 1,25 |963,92| 1,28 [962,64| 1,29 |961,35| 1,31 |960,04| 1,35 |958,69| 1,36 |957,33| 1,40 [955,93| 1,42
0,44 0,45 0,46 0,47 0,49 0,50 0,51 0,43 0,55 0,55 0,58 0,58
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Zawartos¢ alkoholu w % obj.

20

21

22

23

24

25

26

27

28

29

30

31

969,63

1,22

>

968,41

1,23

967,18

1,24

>

965,94

1,26

964,68

1,26

963,42

962,13

1,31

960,82

959,49

1,35

958,14

1,39

956,75

1,40

955,35

1,44

31°

320

33e

340

0,44
969,19
0,44
968,75
0,45
968,30
0,46
967,84
0,46

1,23

1,25

1,26

1,27

>

0,45
967,96
0,46
967,50
0,46
967,04
0,47
966,57
0,48

1,24

1,25

1,27

0,46
966,72
0,47
966,25
0,48
965,77
0,49
965,28
0,49

1,26

1,27

1,28

1,29

>

0,48
965,46
0,48
964,98
0,49
964,49
0,50
963,99
0,51

1,27

1,29

1,30

0,49
964,19
0,50
963,69
0,50
963,19
0,51
962,68
0,52

1,28

1,29

1,31

1,33

0,51
962,91
0,51
962,40
0,52
961,88
0,53
961,35
0,53

0,52
961,61
0,53
961,08
0,53
960,55
0,54
960,01
0,55

1,32

1,33

1,35

1,37

0,53
960,29
0,54
959,75
0,55
959,20
0,56
958,64
0,56

0,55
958,94
0,55
958,39
0,57
957,82
0,56
957,26
0,58

1,37

1,39

1,39

1,42

0,57
957,57
0,57
957,00
0,57
956,43
0,59
955,84
0,58

1,40

1,41

1,43

1,43

0,58
956,17
0,58
955,59
0,59
955,00
0,59
954,41
0,60

1,42

1,43

1,45

1,46

0,60
954,75
0,59
954,16
0,61
953,55
0,60
952,95
0,62

1,44

1,46

1,47

1,49

350

967,38

1,29

966,09

964,79

1,31

963,48

962,16

1,34

960,82

959,46

1,38

958,08

1,40

956,68

1,42

955,26

1,45

953,81

1,48

952,33

1,50

36°

37°

380

390

0,47
966,91
0,48
966,43
0,49
965,94
0,49
965,45
0,49

1,30

1,31

1,32

1,33

0,48
965,61
0,49
965,12
0,50
964,62
0,50
964,12
0,51

1,33

1,34

1,36

0,50
964,29
0,50
963,79
0,51
963,28
0,52
962,76
0,52

1,32

1,34

1,35

1,36

0,51
962,97
0,52
962,45
0,52
961,93
0,53
961,40
0,54

0,53
961,63
0,53
961,10
0,54
960,56
0,54
960,02
0,55

1,35

1,37

1,38

1,40

0,54
960,28
0,55
959,73
0,55
959,18
0,56
958,62
0,56

1,38

1,40

1,41

0,55
958,91
0,56
958,35
0,57
957,78
0,57
957,21
0,58

1,40
1,41

1,42

1,43

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

0,58
956,10
0,59
955,51
0,59
954,92
0,60
954,32
0,60

1,44

1,45

1,46

1,47

0,60
954,66
0,60
954,06
0,60
953,46
0,61
952,85
0,62

1,46

1,47

1,49

1,50

0,61
953,20
0,61
952,59
0,62
951,97
0,62
951,35
0,63

1,49

1,50

1,51

1,53

0,62
951,71
0,62
951,09
0,63
950,46
0,64
949,82
0,64

1,51

1,53

1,54

1,55

400

964,96

1,35

963,61

962,24

1,38

960,86

959,47

1,41

9

958,06

1,43

956,63

1,44

955,19

1,47

953,72

1,49

952,23

950,72

1,54

949,18

1,57
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TABELA 11

MIEDZYNARODOWA TABELA ZAWARTOSCI ALKOHOLU W TEMPERATURZE 20 °C

Tabela poprawek, ktore nalezy zastosowaé¢ wobec widocznej warto$ci zawartosci alkoholu w celu uzyskania wyniku zgodnego z temperatura

Podana ponizej warto$¢ poprawki doda¢ lub odjaé od widocznej zawartosci alkoholu w temperaturze ¢ °C (piknometr ze zwyklego szkla)

Pozorna zawartos$¢ alkoholu w t°C
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16
0° 0,76 0,77 0,82 0,87 0,95 1,04 1,16 1,31 1,49 1,70 1,95 2,26 2,62 3,03 3,49 4,02 4,56
1o 0,81 0,83 0,87 0,92 1,00 1,09 1,20 1,35 1,52 1,73 1,97 2,26 2,59 2,97 3,40 3,87 4,36
20 0,85 0,87 0,92 0,97 1,04 1,13 1,24 1,38 1,54 1,74 1,97 2,24 2,54 2,89 3,29 3,72 4,17
30 0,88 0,91 0,95 1,00 1,07 1,15 1,26 1,39 1,55 1,73 1,95 2,20 2,48 2,80 3,16 3,55 3,95
4o 0,90 0,92 0,97 1,02 1,09 1,17 1,27 1,40 1,55 1,72 1,92 2,15 2,41 2,71 3,03 3,38 3,75
50 0,91 0,93 0,98 1,03 1,10 1,17 1,27 1,39 1,53 1,69 1,87 2,08 2,33 2,60 2,89 3,21 3,54
6° 0,92 0,94 0,98 1,02 1,09 1,16 1,25 1,37 1,50 1,65 1,82 2,01 2,23 2,47 2,74 3,02 3,32
7° 0,91 0,93 0,97 1,01 1,07 1,14 1,23 1,33 1,45 1,59 1,75 1,92 2,12 2,34 2,58 2,83 3,10
8 8° 0,89 0,91 0,94 0,98 1,04 1,11 1,19 1,28 1,39 1,52 1,66 1,82 2,00 2,20 2,42 2,65 2,88
g 90 9 0,86 0,88 0,91 0,95 1,01 1,07 1,14 1,23 1,33 1,44 1,57 1,71 1,87 2,05 2,24 2,44 2,65
el
< o
a;’_ 10° A 0,82 0,84 0,87 0,91 0,96 1,01 1,08 1,16 1,25 1,35 1,47 1,60 1,74 1,89 2,06 2,24 2,43
g
g 11° 0,78 0,79 0,82 0,86 0,90 0,95 1,01 1,08 1,16 1,25 1,36 1,47 1,60 1,73 1,88 2,03 2,20
120 0,72 0,74 0,76 0,79 0,83 0,88 0,93 0,99 1,07 1,15 1,24 1,34 1,44 1,56 1,69 1,82 1,96
130 0,66 0,67 0,69 0,72 0,76 0,80 0,84 0,90 0,96 1,03 1,11 1,19 1,28 1,38 1,49 1,61 1,73
140 0,59 0,60 0,62 0,64 0,67 0,71 0,74 0,79 0,85 0,91 0,97 1,04 1,12 1,20 1,29 1,39 1,49
150 0,51 0,52 0,53 0,55 0,58 0,61 0,64 0,68 0,73 0,77 0,83 0,89 0,95 1,02 1,09 1,16 1,24
16° 0,42 0,43 0,44 0,46 0,48 0,50 0,53 0,56 0,60 0,63 0,67 0,72 0,77 0,82 0,88 0,94 1,00
170 0,33 0,33 0,34 0,35 0,37 0,39 0,41 0,43 0,46 0,48 0,51 0,55 0,59 0,62 0,67 0,71 0,75
18 0,23 0,23 0,23 0,24 0,25 0,26 0,27 0,29 0,31 0,33 0,35 0,37 0,40 0,42 0,45 0,48 0,51
190 0,12 0,12 0,12 0,12 0,13 0,13 0,14 0,15 0,16 0,17 0,18 0,19 0,20 0,21 0,23 0,24 0,25
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Pozorna zawarto$¢ alkoholu w t°C

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16
21° 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
220 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
230 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
240 0,55 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
250 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° 0,85 0,87 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° 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
280 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
[8) 290 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
g 300 9, 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
15 =
E’_ 3]e © 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
§ 320 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
330 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
340 2,41 2,48 2,56 2,64 2,72 2,81 2,91 3,02 3,13 3,25 3,38 3,51 3,65 3,79
350 2,62 2,70 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° 2,83 2,91 3,00 3,09 3,19 3,29 3,41 3,53 3,65 3,78 3,91 4,05 421 4,37
370 3,13 3,23 3,33 3,43 3,54 3,65 3,78 3,91 4,04 4,18 4,33 4,49 4,65
380 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
390 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
400 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
Pozorna zawartos$¢ alkoholu w t°C
14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30
Q0 2 3,49 4,02 4,56 5,11 5,65 6,16 6,63 7,05 7,39 7,67 7,91 8,07 8,20 8,30 8,36 8,39 8,40
]
S
1o A 3,40 3,87 4,36 4,86 5,35 5,82 6,26 6,64 6,96 7,23 7,45 7,62 7,75 7,85 7,91 7,95 7,96
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Pozorna zawarto$¢ alkoholu w t°C

14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30

20 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

30 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

4o 3,03 3,38 3,75 4,11 4,48 4,84 5,17 5,48 5,74 5,97 6,16 6,31 6,43 6,53 6,59 6,63 6,66

50 2,89 3,21 3,54 3,86 4,20 4,52 4,83 5,11 5,35 5,56 5,74 5,89 6,00 6,10 6,16 6,20 6,23

6° 2,74 3,02 3,32 3,61 3,91 4,21 4,49 4,74 4,96 5,16 5,33 5,47 5,58 5,67 5,73 5,77 5,80

7° 2,58 2,83 3,10 3,36 3,63 3,90 4,15 4,38 4,58 4,77 4,92 5,05 5,15 5,24 5,30 5,34 5,37

8° 2,42 2,65 2,88 3,11 3,35 3,59 3,81 4,02 421 438 4,52 4,64 4,74 4,81 4,87 4,92 4,95

&) 9o 2,24 2,44 2,65 2,86 3,07 3,28 3,48 3,67 3,84 3,99 4,12 4,23 432 4,39 4,45 4,50 4,53

g 100 2,06 2,24 2,43 2,61 2,80 2,98 3,16 3,33 3,48 3,61 3,73 3,83 3,91 3,98 4,03 4,08 4,11
5

‘&E- 11° 1,88 2,03 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

% 120 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
H

13¢ 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

140 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° 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

160 0,88 0,94 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° 0,67 0,71 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 0,45 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

190 0,23 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

Pozorna zawartos$¢ alkoholu w t°C
14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30
&) 21° 0,23 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
E 220 0,47 0,49 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
Q

é 230 _% 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

a;’_ 240 © 0,94 0,99 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
g

= 250 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
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Pozorna zawarto$¢ alkoholu w t°C

14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30
260 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 2,32 235 | 2,38
270 1,68 1,76 1,84 1,93 2,01 2,10 2,18 2,26 2,34 2,41 248 | 2,55 2,61 2,66 2,70 2,74 | 2,77
28 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 3,08 313 | 3,17
200 2,19 2,29 2,39 2,50 2,60 2,70 2,81 2,91 3,00 3,09 3,18 | 3,26 3,34 3,40 3,46 351 | 3,55
300 2,45 2,56 2,67 2,78 2,90 3,01 3,12 3,23 3,34 3,44 3,53 3,62 3,70 3,77 3,84 3,90 | 3,95
31 2,71 2,83 2,94 3,07 3,19 331 3,43 3,55 3,67 3,78 3,88 | 3,98 4,07 4,15 422 428 | 433
320 2,97 3,09 3,22 3,36 3,49 3,62 3,74 3,87 4,00 411 422 | 433 4,43 4,51 4,59 466 | 4,72
330 3,24 3,37 3,51 3,65 3,79 3,92 4,06 420 433 445 457 | 4,68 4,79 4,38 4,97 504 | 5,10
340 3,51 3,65 3,79 3,94 4,09 423 4,37 4,52 4,66 4,79 4,91 5,03 5,15 5,25 5,34 542 | 549
350 3,78 3,93 4,08 423 4,38 4,53 4,69 4,84 4,98 5,12 526 | 538 5,50 5,61 5,71 580 | 587
360 4,05 421 437 4,52 4,68 4,84 5,00 5,16 5,31 5,46 560 | 5,73 5,86 5,97 6,08 6,17 | 625
37 433 4,49 4,65 4,82 4,98 5,15 5,31 5,48 5,64 5,80 5,95 6,09 6,22 6,33 6,44 6,54 | 6,63
380 4,61 4,77 4,94 5,12 5,29 5,46 5,63 5,80 5,97 6,13 629 | 643, | 657 6,69 6,81 6,92 | 701
390 4,90 5,06 5,23 5,41 5,59 5,77 5,94 6,12 6,30 6,47 6,63 6,78 6,93 7,06 7,18 729 | 739
400 5,19 5,36 5,53 5,71 5,90 6,08 6,26 6,44 6,62 6,80 697 | 7.13 7,28 741 7,54 766 | 7,76
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TABELA 111

MIEDZYNARODOWA TABELA ZAWARTOSCI ALKOHOLU W TEMPERATURZE 20 °C

Tabela gestosci pozornych mieszanin alkohol — woda — piknometr ze zwyklego szkla

Gestosci w temperaturze ¢ °C z uwzglednieniem poprawki na wypornos¢ powietrza

Zawartos¢ alkoholu w % obj.

t°C
5 6 10 11
00 [999,34| 1,52 {997,82| 1,45 |996,37| 1,39 994,98 1,35 |993,63| 1,29 |992,34| 1,24 |991,10| 1,18 |989,92| 1,15 |988,77| 1,09 |987,68| 1,05 |986,63| 1,00 |985,63| 0,96
~0,09 -0,09 -0,09 -0,08 -0,08 -0,08 -0,07 -0,05 -0,05 ~0,04 -0,03 -0,02
1o {99943 | 1,52 |997,91| 1,45 |996,46| 1,40 |995,06| 1,35 |993,71| 1,29 |992,42| 1,25 |991,17| 1,20 |989,97| 1,15 |988,82| 1,10 |987,72| 1,06 |986,66| 1,01 |985,65| 0,97
~0,06 -0,06 ~0,06 -0,06 -0,06 -0,05 -0,05 ~0,04 -0,03 -0,02 -0,02 -0,01
20 199949 1,52 [997,97| 1,40 [996,52| 1,40 [995,12| 1,35 [993,77| 1,30 [992,47| 1,25 [991,22| 1,21 [990,01| 1,16 [988,85| 1,11 [987,74| 1,06 [986,68| 1,02 |985,66| 0,98
-0,05 -0,05 -0,04 0,04 -0,04 0,04 -0,03 -0,03 -0,03 -0,02 0,00 0,01
30 [999,54| 1,52 [998,02| 1,46 996,56 1,40 [995,16| 1,35 |993,81| 1,30 [992,51| 1,26 |991,25| 1,21 |990,04| 1,16 |988,88| 1,12 |987,76| 1,08 |986,68| 1,03 |985,65| 0,99
-0,03 -0,03 -0,03 -0,03 -0,02 -0,02 -0,02 -0,01 0,00 0,01 0,01 0,02
40 1999,57| 1,52 998,05| 1,46 |996,59| 1,40 [995,19| 1,36 |993,83| 1,30 |992,53| 1,26 |991,27| 1,22 |990,05| 1,17 |988,88| 1,13 |987,75| 1,08 |986,67| 1,04 |985,63| 1,00
-0,02 -0,02 -0,02 -0,02 -0,02 -0,01 0,00 0,00 0,00 0,01 0,02 0,03
50 1999,59| 1,52 [998,07| 1,46 996,61 1,40 [99521| 1,36 |993,85| 1,31 [992,54| 1,27 991,27 1,22 990,05| 1,17 |988,88| 1,14 |987,74| 1,09 |986,65| 1,05 985,60 1,02
0,00 0,00 0,00 0,01 0,01 0,01 0,01 0,02 0,03 0,03 0,04 0,06
60 [999,59| 1,52 [998,07| 1,46 [996,61| 1,41 [995.20| 1,36 |993,84| 1,31 [992,53| 1,27 |991,26| 1,23 |990,03| 1,18 |988,85| 1,14 |987,71| 1,10 |986,61| 1,07 |985,54| 1,02
0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,02 0,02 0,02 0,03 0,04 0,05 0,06
70 1999,58| 1,52 [998,06| 1,46 [996,60| 1,41 [995,19| 1,36 |993,83| 1,32 [992,51| 1,27 |991,24| 1,23 |990,01| 1,19 |988,82| 1,15 |987,67| 1,11 |986,56| 1,08 |985.48| 1,04
0,03 0,03 0,03 0,03 0,04 0,04 0,05 0,05 0,06 0,07 0,07 0,08
80 [999,55| 1,52 [998,03| 1,46 [996,57| 1,41 [995,16| 1,37 993,79 1,32 [992,47| 1,28 [991,19| 1,23 |989,96| 1,20 |988,76| 1,16 |987,60| 1,11 |986,49| 1,09 |985.,40| 1,05
0,04 0,04 0,04 0,04 0,04 0,04 0,05 0,06 0,06 0,06 0,08 0,08
90 999,51 1,52 [997,99| 1,46 |996,53| 1,41 [995,12| 1,37 [993,75| 1,32 [992,43| 1,29 |991,14| 1,24 |989,90| 1,20 |988,70| 1,16 |987,54| 1,13 |986,41| 1,09 |985,32| 1,06
0,06 0,06 0,06 0,06 0,06 0,07 0,07 0,07 0,08 0,09 0,10 0,11
100 [999.45| 1,52 [997,93| 1,46 [996,47| 141 [99506| 1,37 [993,69| 1,33 [992,36| 1,29 [991,07| 1,24 [989,83| 1,21 [988,62| 1,17 [987.45| 1,14 [986,31| 1,10 [985.21| 1,07
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Zawartos¢ alkoholu w % obj.

5

6

10

11

11

120

0,07
999,38
0,09
999,29
0,09
999,20
0,11
999,09
0,12

1,51

1,51

1,51

1,51

0,06
997,87
0,09
997,78
0,09
997,69
0,11
997,58
0,12

1,46

1,46

1,46

1,46

0,06
996,41
0,09
996,32
0,09
996,23
0,11
996,12
0,12

1,42
1,42
1,42

s

1,42

9

0,07
994,99
0,09
994,90
0,09
994,81
0,11
994,70
0,12

1,38

1,38

0,07
993,62
0,09
993,53
0,10
993,43
0,11
993,32
0,12

1,33

1,33

1,33

1,34

0,07
992,29
0,09
992,20
0,10
992,10
0,12
991,98
0,12

1,30

1,30

0,07
991,00
0,10
990,90
0,10
990,80
0,12
990,68
0,13

1,25

1,26

1,26

1,27

0,08
989,75
0,11
989,64
0,10
989,54
0,13
989,41
0,13

1,22

1,22

1,23

1,23

0,09
988,53
0,11
988,42
0,11
988,31
0,13
988,18
0,14

1,19

1,20

0,10
987,35
0,11
987,24
0,12
987,12
0,14
986,98
0,14

0,10
986,21
0,12
986,09
0,13
985,96
0,15
985,81
0,15

0,11
985,10
0,13
984,97
0,14
984,83
0,16
984,67
0,16

1,08

1,09

1,10

998,97

1,51

997,46

1,46

996,00

1,42

994,58

993,20

1,34

991,86

990,55

1,27

989,28

1,24

988,04

1,20

986,84

985,66

984,51

18°

190

0,13
998,84
0,14
998,70
0,15
998,55
0,17
998,38
0,18

1,51

1,51

1,51

1,50

0,13
997,33
0,14
997,19
0,15
997,04
0,16
996,88
0,18

1,46

1,46

1,47

1,47

0,13
995,87
0,14
995,73
0,16
995,57
0,16
995,41
0,18

1,42

1,42

9

1,42

9

1,42

0,13
994,45
0,14
994,31
0,16
994,15
0,16
993,99
0,18

1,39

1,39

0,14
993,06
0,14
992,92
0,16
992,76
0,16
992,60
0,19

1,34
1,35
1,35

>

1,35

0,14
991,72
0,15
991,57
0,16
991,41
0,16
991,25
0,19

0,14
990,41
0,15
990,26
0,17
990,09
0,17
989,92
0,19

1,28

1,28

1,28

1,29

0,15
989,13
0,15
988,98
0,17
988,81
0,18
988,63
0,20

1,24

1,25

1,26

1,26

0,15
987,89
0,16
987,73
0,18
987,55
0,18
987,37
0,21

1,22

1,22

1,23

1,24

0,17
986,67
0,17
986,50
0,18
986,32
0,19
986,13
0,22

1,18

1,19

1,20

0,17
985,49
0,17
985,32
0,19
985,13
0,20
984,93
0,22

1,17

1,17

0,18
984,33
0,18
984,15
0,19
983,96
0,21
983,75
0,23

200

998,20

1,50

996,70

1,47

995,23

1,42

s

993,81

992,41

1,35

991,06

989,73

1,30

988,43

1,27

987,16

1,24

985,92

1,21

984,71

983,52

Zawartos¢ alkoholu w % obj.

5

6

10

1

998,20

1,50

996,70

1,47

995,23

1,42

s

993,81

1,40

992,41

1,35

991,06

1,33

989,73

1,30

988,43

1,27

987,16

1,24

985,92

1,21

984,71

1,19

983,52

1,17

2]

0,19
998,01

1,50

0,19
996,51

1,47

0,19
995,04

1,42

9

0,19
993,62

1,40

0,19
992,22

1,36

0,20
990,86

1,33

0,20
989,53

1,31

0,21
988,22

1,27

0,21
986,95

1,25

0,22
985,70

1,22

0,23
984,48

1,19

0,23
983,29

1,17
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Zawartos¢ alkoholu w % obj.

5

6

10

11

220

230

240

0,20
997,81
0,21
997,60
0,21
997,39
0,23

1,50

1,50

1,50

0,20
996,31
0,21
996,10
0,21
995,89
0,23

1,46

1,46

1,47

0,19
994,85
0,21
994,64
0,22
994,42
0,23

1,43

1,43

1,43

0,20
993,42
0,21
993,21
0,22
992,99
0,23

1,40

1,40

1,40

0,20
992,02
0,21
991,81
0,22
991,59
0,24

1,36

1,37

1,37

0,20
990,66
0,22
990,44
0,22
990,22
0,24

0,21
989,32
0,22
989,10
0,23
988,87
0,24

1,31

1,31

1,31

0,21
988,01
0,22
987,79
0,23
987,56
025

1,28

1,29

1,29

0,22
986,73
0,23
986,50
0,23
986,27
0,25

1,25

1,26

1,27

0,22
985,48
0,24
985,24
0,24
985,00
0,25

1,23

1,23

1,24

0,23
984,25
0,24
984,01
0,25
983,76
0,26

1,20

1,21

1,22

0,24
983,05
0,25
982,80
0,26
982,54
0,27

25°

997,16

1,50

995,66

1,47

994,19

1,43

992,76

1,41

991,35

1,37

989,98

988,63

1,32

987,31

1,29

986,02

1,27

984,75

1,25

983,50

1,23

982,27

1,21

26°

27°

28

290

0,23
996,93
0,25
996,68
0,25
996,43
0,26
996,17
0,27

1,50

1,50

1,50

1,51

0,23
995,43
0,25
995,18
0,25
994,93
0,27
994,66
0,27

1,47

1,47

1,48

1,48

0,23
993,96
0,25
993,71
0,26
993,45
0,27
993,18
0,27

1,44

9

1,44

1,44

9

1,44

s

0,24
992,52
0,25
992,27
0,26
992,01
0,27
991,74
0,28

1,41

1,41

1,41

1,41

0,24
991,11
0,25
990,86
0,26
990,60
0,27
990,33
0,28

1,37

1,38

1,38

1,39

0,24
989,74
0,26
989,48
0,26
989,22
0,28
988,94
0,28

1,36

1,36

0,24
988,39
0,26
988,13
0,27
987,86
0,28
987,58
0,28

1,33

1,33

1,34

1,34

0,25
987,06
0,26
986,80
0,28
986,52
0,28
986,24
0,29

0,26
985,76
0,27
985,49
0,28
985,21
0,29
984,92
0,29

1,28

1,29

1,29

1,29

0,27
984,48
0,28
984,20
0,28
983,92
0,29
983,63
0,30

1,25

1,26

1,27

1,28

0,27
983,23
0,29
982,94
0,29
982,65
0,30
982,35
0,31

1,24

1,24

1,25

1,26

0,28
981,99
0,29
981,70
0,30
981,40
0,31
981,09
0,32

1,22

1,23

1,23

1,24

300

995,90

1,51

994,39

1,48

992,91

1,45

991,46

1,41

990,05

1,39

988,66

987,29

1,34

985,95

984,63

1,30

983,33

1,29

982,04

1,27

980,77

1,25

31°

320

33e

0,29
995,61
0,29
995,32
0,30
995,02
0,30
994,72
0,32

1,51

1,51

1,52

1,53

0,29
994,10
0,29
993,81
0,31
993,50
0,31
993,19
0,32

1,48

1,48

1,48

1,48

0,29
992,62
0,29
992,33
0,31
992,02
0,31
991,71
0,32

1,45

1,45

1,45

1,45

0,29
991,17
0,29
990,88
0,31
990,57
0,31
990,26
0,33

1,42

1,42

1,43

1,43

0,30
989,75
0,30
989,45
0,31
989,14
0,31
988,83
0,33

1,39

1,40

1,40

1,41

0,30
988,36
0,31
988,05
0,31
987,74
0,32
987,42
0,33

0,30
986,99
0,31
986,68
0,31
986,37
0,33
986,04
0,33

1,35

1,35

1,36

1,36

0,31
985,64
0,31
985,33
0,32
985,01
0,33
984,68
0,33

1,34

1,34

0,31
984,31
0,31
984,00
0,33
983,67
0,33
983,34
0,33

1,30

1,31

1,31

1,32

0,32
983,01
0,32
982,69
0,33
982,36
0,34
982,02
0,34

0,32
981,72
0,33
981,39
0,34
981,05
0,34
980,71
0,34

1,27

1,28

1,28

1,29

0,32
980,45
0,34
980,11
0,34
979,77
0,35
979,42
0,35

1,26

1,26

1,27

1,28

350

994,40

1,53

992,87

1,48

991,39

1,46

989,93

1,43

988,50

1,41

987,09

985,71

1,36

984,35

1,34

983,01

1,33

981,68

980,37

1,30

979,07

1,29
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Zawartos¢ alkoholu w % obj.

t°C
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 1
0,32 0,32 0,33 0,33 0,33 0,33 0,34 0,34 0,35 0,35 0,36 0,37
360 (994,08 1,53 992,55| 1,49 (991,06 1,46 [989,60| 1,43 |988,17| 1,41 [986,76| 1,39 [985,37| 1,36 |984,01| 1,35 [982,66( 1,33 |981,33| 1,32 (980,01 1,31 |978,70| 1,29
0,33 0,34 0,34 0,34 0,35 0,35 0,35 0,35 0,36 0,36 0,36 0,37
370 1993,75| 1,54 |992,21| 1,49 (990,72 1,46 [989,26| 1,44 |987,82| 1,41 (986,41 | 1,39 985,02 1,37 |983,65| 1,35 [982,30( 1,33 |980,97| 1,32 [979,65| 1,32 978,33 1,30
0,34 0,34 0,35 0,36 0,36 0,36 0,36 0,36 0,37 0,38 0,38 0,38
38 1993,41| 1,54 (991,87 | 1,50 |990,37| 1,47 [988,90| 1,44 |987,46| 1,41 [986,05| 1,39 |984,66| 1,37 |983,29| 1,36 |981,93| 1,34 |980,59| 1,32 (979,27 1,32 |977,95| 1,31
0,35 0,35 0,36 0,36 0,36 0,37 0,37 0,37 0,37 0,38 0,38 0,39
39 1993,06| 1,54 [{991,52| 1,51 |990,01| 1,47 [988,54| 1,44 |987,10| 1,41 [985,68| 1,39 |984,29| 1,37 |982,92| 1,36 [981,56| 1,34 |980,22| 1,33 (978,89| 1,33 |977,56| 1,31
0,35 0,36 0,36 0,37 0,38 0,38 0,38 0,38 0,38 0,39 0,39 0,39
400 1992,71( 1,55 |991,16| 1,51 [989,65| 1,48 |988,17| 1,45 (986,72 1,42 |98530( 1,39 |983,91| 1,37 [982,54| 1,36 |981,18| 1,35 (979,83| 1,33 |978,50( 1,33 |977,17| 1,32
Zawartos¢ alkoholu w % obj.
tO
10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21
0 [986,63| 1,00 |985,63| 0,96 |984,67| 0,92 [983,75| 0,87 |982,88| 0,84 [982,04| 0,81 [981,23| 0,77 |980,46| 0,75 (979,71 0,73 |978,98| 0,72 |978,26| 0,70 [977,56| 0,70
-0,03 -0,02 -0,01 0,00 0,02 0,04 0,05 0,07 0,09 0,11 0,13 0,15
1 {986,66| 1,01 |985,65| 0,97 [984,68| 0,93 |983,75| 0,89 |982,86| 0,86 [982,00| 0,82 |981,18( 0,79 |980,39| 0,77 [979,62| 0,75 |978,87| 0,74 |[978,13| 0,72 |977,41| 0,72
-0,02 -0,01 0,00 0,01 0,03 0,04 0,06 0,08 0,10 0,12 0,14 0,17
2 |986,68| 1,02 |985,66| 0,98 [984,68| 0,94 |983,74| 0,91 (982,83 | 0,87 |981,96| 0,84 (981,12 0,81 |980,31| 0,79 |979,52| 0,77 |978,75| 0,76 |977,99| 0,75 |977,24| 0,74
0,00 0,01 0,02 0,04 0,05 0,06 0,08 0,10 0,12 0,14 0,16 0,18
3 1986,68| 1,03 |985,65| 0,99 |984,66| 0,96 (983,70 0,92 |982,78| 0,88 [981,90| 0,86 [981,04| 0,83 |980,21| 0,81 [979,40| 0,79 |978,61| 0,78 |977,83| 0,77 [977,06| 0,76
0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,07 0,08 0,10 0,12 0,14 0,16 0,18
4 1986,67| 1,04 |985,63| 1,00 [984,63| 0,97 |983,66| 0,93 |982,73| 0,90 [981,83| 0,87 |980,96| 0,85 [980,11| 0,83 |979,28| 0,81 |978,47| 0,80 (977,67| 0,79 |976,88| 0,79
0,02 0,03 0,05 0,06 0,08 0,09 0,11 0,13 0,14 0,16 0,18 0,20
5 1986,65| 1,05 [985,60| 1,02 |984,58| 0,98 [983,60| 0,95 |982,65| 0,91 |981,74| 0,89 |980,85| 0,87 |[979,98| 0,84 (979,14 0,83 |978,31| 0,82 [977,49| 0,81 |976,68| 0,81
0,04 0,06 0,06 0,07 0,08 0,10 0,11 0,13 0,15 0,17 0,19 0,21
6 1986,61| 1,07 [985,54| 1,02 |984,52| 0,99 [983,53| 0,96 |982,57| 0,93 |981,64| 0,90 (980,74| 0,89 |979,85| 0,86 (978,99| 0,85 |978,14| 0,84 (977,30| 0,83 |976,47| 0,83
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to

Zawartos¢ alkoholu w % obj.

10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21
0,05 0,06 0,08 0,09 0,10 0,12 0,14 0,15 0,17 0,19 0,20 0,22

7 986,56 1,08 (98548 1,04 [984,44| 1,00 |983,44| 0,97 |982,47| 0,95 |981,52| 0,92 |980,60| 0,90 (979,70 0,88 (978,82| 0,87 [977,95| 0,85 |977,10| 0,85 |976,25| 0,85
0,07 0,08 0,09 0,10 0,11 0,12 0,14 0,16 0,18 0,19 0,21 0,23

8 986,49 1,09 (985,40 1,05 [984,35| 1,01 [983,34| 0,98 |982,36| 0,96 |981,40| 0,94 |980,46| 0,92 |979,54| 0,90 (978,64| 0,88 [977,76| 0,87 [976,89| 0,87 [976,02| 0,87
0,08 0,08 0,09 0,11 0,13 0,14 0,15 0,16 0,18 0,20 0,22 0,24

9 (986,41 1,09 (98532 1,06 [984,26| 1,03 [983,23| 1,00 |982,23| 0,97 |981,26| 0,95 |980,31| 0,93 |979,38| 0,92 (978,48 | 0,90 [977,56| 0,89 [976,67| 0,89 [975,78| 0,89
0,10 0,11 0,12 0,13 0,14 0,16 0,17 0,18 0,19 0,21 0,23 0,25

10 [986,31| 1,10 |98521| 1,07 |984,14| 1,04 |983,10| 1,01 |982,09| 0,99 (981,10 0,96 [980,14| 0,94 [979,20| 0,93 |978,27| 0,92 |977,35| 0,91 |976,44| 0,91 |975,53| 0,91
0,10 0,11 0,12 0,13 0,15 0,16 0,17 0,19 0,21 0,23 0,25 0,27

11 (986,21 1,11 |985,10( 1,08 [984,02| 1,05 [982,97| 1,03 |981,94| 1,00 |980,94| 0,97 |979,97| 0,96 |979,01| 0,95 [978,06| 0,94 [977,12| 0,93 [976,19| 0,93 [975,26| 0,92
0,12 0,13 0,14 0,15 0,16 0,17 0,19 0,21 0,22 0,24 0,26 0,27

12 [986,09| 1,12 |984,97| 1,09 |983,88| 1,06 |982,82| 1,04 |981,78| 1,01 |980,77| 0,99 (979,78 0,98 [978,80| 0,96 [977,84| 0,96 |976,88| 0,95 |975,93| 0,94 |974,99| 0,94
0,13 0,14 0,15 0,16 0,17 0,19 0,20 0,21 0,23 0,24 0,26 0,28

13 (98596 1,13 |984,83| 1,10 |983,73| 1,07 |982,66| 1,05 |981,61| 1,03 |980,58| 1,00 (979,58 0,99 [978,59| 0,98 [977,61| 0,97 |976,64| 0,97 |975,67| 0,96 |974,71| 0,96
0,15 0,16 0,17 0,18 0,19 0,20 0,22 0,23 0,24 0,26 0,27 0,29

14 (98581 1,14 |984,67| 1,11 |983,56| 1,08 |982,48| 1,06 |981,42| 1,04 |980,38| 1,02 (979,36 1,00 [978,36| 0,99 [977,37| 0,99 |976,38| 0,98 |975,40| 0,98 |974,42| 0,98
0,15 0,16 0,17 0,18 0,19 0,20 0,22 0,24 0,26 0,27 0,28 0,30

15 [985,66| 1,15 |984,51| 1,12 |983,39| 1,09 |982,30| 1,07 |981,23| 1,05 |980,18| 1,04 (979,14 1,02 [978,12| 1,01 [977,11| 1,00 |976,11| 0,99 |975,12| 1,00 |974,12| 1,00
0,17 0,18 0,19 0,20 0,21 0,22 0,23 0,25 0,26 0,28 0,30 0,31

16 [985,49| 1,16 |984,33| 1,13 |983,20| 1,10 |982,10| 1,08 |981,02| 1,06 |979,96| 1,05 [978,91| 1,04 [(977,87| 1,02 [976,85| 1,02 |975,83| 1,01 |974,82| 1,01 |973,81| 1,02
0,17 0,18 0,19 0,20 0,21 0,23 0,24 0,25 0,27 0,29 0,30 0,31

17 (98532 1,17 |984,15| 1,14 [983,01| 1,11 [981,90| 1,09 |980,81| 1,08 |979,73| 1,06 |978,67| 1,05 |977,62| 1,04 |976,58| 1,04 [975,54| 1,02 [974,52| 1,02 |973,50| 1,04
0,19 0,19 0,20 0,22 0,24 0,25 0,26 0,27 0,28 0,29 0,31 0,33

18 (985,13 1,17 [983,96| 1,15 (982,81 | 1,13 |981,68| 1,11 |980,57| 1,09 |979,48| 1,07 |978,41| 1,06 (977,35| 1,05 [976,30| 1,05 [975,25| 1,04 |974,21| 1,04 |973,17| 1,05
0,20 0,21 0,22 0,23 0,24 0,25 0,26 0,27 0,29 0,30 0,32 0,34

19 |984,93| 1,18 |983,75| 1,16 [982,59| 1,14 |981,45| 1,12 |980,33| 1,10 |979,23| 1,08 |978,15| 1,07 |977,08| 1,07 [976,01| 1,06 [974,94| 1,05 [973,89| 1,06 [972,83| 1,06
0,22 0,23 0,24 0,24 0,25 0,26 0,28 0,29 0,30 0,31 0,33 0,35

20 (984,71( 1,19 [983,52| 1,17 |982,35| 1,14 |981,21| 1,13 |980,08| 1,11 |978,97| 1,10 (977,87 1,08 [976,79| 1,08 [975,71| 1,08 [974,63| 1,07 |973,56| 1,08 |972,48| 1,08
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to

Zawartos¢ alkoholu w % obj.

10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21

200 (984,71 1,19 [983,52| 1,17 [982,35| 1,14 [981,21| 1,13 |980,08| 1,11 |978,97| 1,10 |977,87| 1,08 |976,79| 1,08 |975,71| 1,08 |974,63| 1,07 [973,56| 1,08 |972,48] 1,08
0,23 0,23 0,23 0,25 0,26 0,28 0,29 0,31 0,32 0,33 0,35 0,36

210 984,48 1,19 [983,29| 1,17 [982,12| 1,16 |980,96| 1,14 |979,82| 1,13 |978,69| 1,11 |977,58| 1,10 |976,48| 1,09 |97539| 1,09 [974,30| 1,09 [973,21] 1,00 972,12 1,09
0,23 0,24 0,25 0,26 0,27 0,28 0,29 0,31 0,32 0,33 0,35 0,36

22 |984,25| 1,20 [983,05| 1,18 [981,97| 1,17 [980,70| 1,15 [979,55| 1,14 [978.41| 1,12 [977,29| 1,12 |976,17| 1,10 |975,07| 1,10 |973,97| 1,10 |972,86| 1,10 |971,76| 1,11
0,24 0,25 0,26 0,27 0,28 0,29 0,30 0,31 0,33 0,34 0,35 0,37

23 984,01| 1,21 |982,80| 1,19 |981,61| 1,18 |980,43| 1,16 |979.27| 1,15 |978,12| 1,13 [976,99| 1,13 [975,86| 1,12 |974,74| 1,11 [973,63| 1,12 |972,51| 1,12 |971,39]| 1,13
0,25 0,26 0,27 0,28 0,29 0,30 0,31 0,32 0,33 0,35 0,36 0,38

24 1983,76| 1,22 |982,54| 1,20 |981,34| 1,19 |980,15| 1,17 |978,98| 1,16 |977.82| 1,14 |976,68| 1,14 [975,54| 1,13 [974,41| 1,13 |973,28| 1,13 |972,15| 1,14 |971,01| 1,14
0,26 0,27 0,28 0,29 0,30 0,31 0,32 0,33 0,35 0,36 0,38 0,39

25 [983,50| 1,23 [982,27| 1,21 [981,06| 1,20 [979.86| 1,18 [978,68| 1,17 [977.51| 1,16 [976,36| 1,15 [97521| 1,15 |974,06| 1,14 |972,92| 1,15 |971,77| 1,15 |970,62| 1,15
0,27 0,28 0,29 0,29 0,30 0,31 0,33 0,34 0,35 0,37 0,38 0,39

26 1983,23| 1,24 |981,99| 1,22 |980,77| 1,20 |979,57| 1,19 |978,38| 1,18 [977.20| 1,17 [976,03| 1,16 [974,87| 1,16 [973,71| 1,16 |972,55| 1,16 |971,39| 1,16 |970,23| 1,17
0,29 0,29 0,30 0,31 0,32 0,33 0,34 0,36 0,37 0,38 0,39 0,41

27 1982,94| 1,24 |981,70| 1,23 |980,47| 1,21 |979.26| 1,20 |978,06| 1,19 |976,87| 1,18 [975,69| 1,18 [974,51| 1,17 [973,34| 1,17 |972,17| 1,17 |921,00| 1,18 |969,82| 1,18
0,29 0,30 0,30 0,31 0,32 0,33 0,35 0,36 0,38 0,39 0,40 0,41

28 [982,65| 1,25 [981,40| 1,23 [980,17| 1,22 [978,95| 1,21 [977,74| 1,20 |976,54| 1,20 |97534| 1,19 |974,15| 1,19 |972,96| 1,18 |971,78| 1,18 |970,60| 1,19 |969,41| 1,20
0,30 0,31 0,32 0,33 0,34 0,35 0,36 0,37 0,38 0,39 0,40 0,42

29 [982,35| 1,26 [981,09| 1,24 [979.85| 1,23 [978,62| 1,22 [977,40| 1,21 [976,19| 1,21 [974,98| 1,20 |973,78| 1,20 |972,58| 1,19 |971,39| 1,19 |970,20| 1,21 |968,99| 1,21
0,31 0,32 0,33 0,34 0,35 0,36 0,37 0,38 0,38 0,40 0,42 0,43

30 [982,04| 1,27 [980,77| 1,25 979,52| 1,24 |978,28| 1,23 |977,05| 1,22 |975.83| 1,21 |974,62| 1,21 [973.41| 1,21 [972,20] 1,21 [970,99| 1,21 [969,78| 1,22 |968,56| 1,23
0,32 0,32 0,33 0,34 0,35 0,36 0,37 0,38 0,39 0,40 0,42 0,43

31 [981,72] 1,27 [980,45| 1,26 979,19| 1,25 |977,94| 1,24 |976,70| 1,23 |975.47| 1,22 |974,25| 1,22 |973,03| 1,22 [971,81| 1,22 [970,59| 1,23 [969,36| 1,23 |968,13| 1,24
0,33 0,34 0,34 0,35 0,36 0,37 0,38 0,39 0,40 0,42 0,43 0,45

32 |981,39] 1,28 |980,11| 126 |978.85| 1,26 |977,59| 125 [976,34| 1,24 [975,10| 1,23 [973.87| 1,23 [972,64| 1,23 [971,41| 1,24 [970,17| 1,24 [968,93| 1,25 [967.68| 1,26
0,34 0,34 0,35 0,35 0,36 0,37 0,39 0,40 0,41 0,42 0,43 0,45

33 |981,05| 1,28 [979,77| 127 |978,50| 126 |977.24| 126 [975,78| 125 [974,73| 1,25 [973.48| 1,24 [972.24| 1,24 (971,00 1,25 [969,75| 1,25 [968,50| 1,27 [967,23| 1,27
0,34 0,35 0,36 0,37 0,38 0,39 0,40 0,41 0,42 0,43 0,45 0,45
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to

Zawartos¢ alkoholu w % obj.

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

21

34

980,71
0,34

1,29

979,42
0,35

1,28

978,14
0,36

1,27

976,87
0,37

1,27

975,60
0,38

1,26

974,34
0,39

1,26

973,08
0,40

1,25

971,83
0,41

1,25

970,58
0,43

1,26

969,32
0,44

1,27

968,05
0,45

1,27

966,78
0,47

1,29

35

980,37

1,30

979,07

1,29

971,18

1,28

976,50

1,28

975,22

1,27

973,95

1,27

972,68

1,26

971,42

1,27

970,15

1,27

968,88

1,28

967,60

1,29

966,31

1,30

36

37

38

39

0,36
980,01
0,36
979,65
0,38
979,27
0,38
978,89
0,39

1,31
1,32
1,32

H

1,33

0,37
978,70
0,37
978,33
0,38
977,95
0,39
977,56
0,39

1,29

1,30

0,37
977,41
0,38
977,03
0,39
976,64
0,39
976,25
0,40

1,29

1,30

1,30

1,31

0,38
976,12
0,39
975,73
0,39
975,34
0,40
974,94
0,41

1,28

1,29

0,38
974,84
0,40
974,44
0,40
974,04
0,41
973,63
0,42

1,28

1,29

1,30

1,31

0,39
973,56
0,41
973,15
0,41
972,74
0,42
972,32
0,42

1,28

1,29

0,40
972,28
0,42
971,86
0,42
971,44
0,43
971,01
0,43

1,28

1,29

1,30

1,31

0,42
971,00
0,43
970,57
0,43
970,14
0,44
969,70
0,45

1,28

1,29

0,43
969,72
0,44
969,28
0,44
968,84
0,45
968,39
0,47

1,28

1,29

1,31

1,32

0,44
968,44
0,45
967,99
0,46
967,53
0,46
967,07
0,48

1,29

1,30

0,45
967,15
0,46
966,69
0,47
966,22
0,48
965,74
0,49

1,31

1,32

1,33

1,34

0,47
965,84
0,47
965,37
0,48
964,89
0,49
964,40
0,50

1,31

1,32

1,34

1,36

40

978,50

1,33

977,17

975,85

1,32

974,53

973,21

1,31

971,90

970,58

1,33

969,25

967,92

1,33

966,59

965,25

1,35

963,90

1,37

Zawartos¢ alkoholu w % obj.

20

21

22

23

24

25

26

27

28

29

30

31

978,26

0,70

977,56

0,70

976,86

0,69

976,17

0,70

975,47

0,72

974,75

0,72

974,03

0,74

973,29

0,77

972,52

0,80

971,72

0,83

970,89

0,87

970,02

0,90

0,13
978,13
0,14
977,99
0,16
977,83
0,16
977,67
0,18

0,72

0,75

0,77

0,79

0,15
977,41
0,17
977,24
0,18
977,06
0,18
976,88
0,20

0,72

0,74

0,76

0,79

0,17
976,69
0,19
976,50
0,20
976,30
0,21
976,09
0,22

0,72

0,74

0,77

0,79

0,20
975,97
0,21
975,76
0,23
975,53
0,23
975,30
0,24

0,72

0,75

0,77

0,79

0,22
975,25
0,24
975,01
0,25
974,76
0,25
974,51
0,26

0,74

0,76

0,78

0,81

0,24
974,51
0,26
974,25
0,27
973,98
0,28
973,70
0,28

0,75

0,78

0,80

0,82

0,27
973,76
0,29
973,47
0,29
973,18
0,30
972,88
0,30

0,77

0,79

0,82

0,84

0,30
972,99
0,31
972,68
0,32
972,36
0,32
972,04
0,33

0,79

0,82

0,84

0,86

0,32
972,20
0,34
971,86
0,34
971,52
0,34
971,18
0,35

0,83

0,85

0,87

0,89

0,35
971,37
0,36
971,01
0,36
970,65
0,36
970,29
0,38

0,85

0,87

0,89

0,92

0,37
970,52
0,38
970,14
0,38
969,76
0,39
969,37
0,40

0,89

0,92

0,94

0,96

0,39
969,63
0,41
960,22
0,40
968,82
0,42
968,40
0,41

0,93

0,96

0,98

1,00
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Zawartos¢ alkoholu w % obj.

e 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30 31

5 1977,49| 0,81 |976,68| 0,81 |975.87| 0,81 |975,06| 0,81 |974,25| 0,83 |973.42| 0,84 [972,58| 0,86 [971,71| 0,88 [970,83| 0,92 |969,91| 0,94 |968,97| 0,98 |967,99| 1,02
0,19 0,21 0,23 0,25 0,27 0,30 0,33 0,34 0,37 0,39 0,41 0,43

6 1977,30| 0,83 |976,47| 0,83 |975,64| 0,83 |974.81| 0,84 |973,97| 0.85 [973,12| 0,87 [972,25| 0,88 [971,37] 0,91 [970,46| 0,94 |969,52| 0,96 |968,56| 1,00 |967,56| 1,04
0,20 0,22 0,24 0,26 0,28 0,30 0,32 0,35 0,37 0,39 0,41 0,43

7 1976,10| 0,85 |976,25| 0,85 |97540| 0,85 |974,55| 0,86 |973,69| 0,87 [972,82| 0,89 [971,93| 0,91 [971,02] 0,93 [970,09| 0,96 |969,13| 0,98 |968,15| 1,02 |967,13| 1,06
0,21 0,23 0,25 0,27 0,29 0,31 0,33 0,35 0,37 0,39 0,42 0,44

8 [976,89| 0,87 [976,02] 0,87 |975,15| 0,87 |974,28| 0,88 |973,40| 0,89 |972,51| 0,91 |971,60| 0,93 |970,67| 0,95 |969,72| 0,98 [968,74| 1,01 [967,73| 1,04 |966,69| 1,08
0,22 0,24 0,26 0,28 0,30 0,32 0,34 0,36 0,39 0,41 0,43 0,45

9 1976,67| 0,89 |975,78| 0,89 |974,89| 0,89 |974,00| 0,90 |973,10| 0,91 [972,19| 0,93 [971,26] 0,95 [970,31] 0,98 [969,33| 1,00 |968,33| 1,03 |967,30| 1,06 |966,24| 1,09
0,23 0,25 0,27 0,29 0,31 0,33 0,35 0,37 0,39 0,41 0,43 0,45

10 |976,44| 091 [975,53| 0,91 [974,62| 0,91 [973,71] 0,92 [972,79| 0,93 |971,86| 0,95 |970,91| 0,97 |969,94| 1,00 |968,94| 1,02 |967,92| 1,05 |966,87| 1,08 |965,79| 1,11
0,25 0,27 0,28 0,30 0,32 0,34 0,36 0,38 0,40 0,42 0,44 0,45

11 976,11 0,93 97526 0,92 |974,34| 0,93 |973,41| 0,94 |972,47| 0,95 |971,52| 0,97 |970,55| 0,99 |969,56| 1,02 |968,54| 1,04 |967,50| 1,07 |966,43| 1,09 |965,34] 1,13
0,26 0,27 0,29 031 0,33 0,35 0,37 0,39 0,40 0,42 0,44 0,46

12 975,93 0,94 [974,99| 0,94 |974,05| 0,95 |973,10| 0,96 |972,14| 0,97 |971,17| 0,99 |970,18| 1,01 |969,17| 1,03 |968,14| 1,06 |967,08| 1,09 |965,99| 1,11 |964,88] 1,15
0,26 0,28 0,30 0,32 0,34 0,36 0,38 0,39 0,41 0,43 0,45 0,47

13 |975,67| 0,96 [974,71| 0,96 [973,75| 0,97 [972,78] 0,98 [971,80| 0,99 |970,81| 1,01 |969,80| 1,02 |968,78| 1,05 |967,73| 1,08 |966,65| 1,11 |965,54| 1,13 |964,41| 1,17
0,27 0,29 0,31 0,33 0,35 0,37 0,38 0,40 0,42 0,44 0,45 0,47

14 |975,40| 098 |974,42| 0,98 [973,44| 0,99 [972,45] 1,00 [971,45| 1,01 |970,44| 1,02 |969,42| 1,04 |968,38| 1,07 |967,31| 1,10 |966,21| 1,12 |965,09| 1,15 [963,94| 1,19
0,28 0,30 0,32 0,33 0,35 0,37 0,39 0,41 0,43 0,45 0,47 0,49

15 |975,12| 1,00 |974,12| 1,00 {973,12| 1,00 |972,12| 1,02 |971,10| 1,03 |970,07| 1,04 |969,03| 1,06 |967,97| 1,09 |966,88| 1,12 |965,76| 1,14 |964,62| 1,17 |963.45| 1,20
0,30 0,31 0,33 0,35 0,36 0,38 0,40 0,42 0,44 0,45 0,47 0,49

16 |974,82| 1,01 [973,81] 1,02 [972,79| 1,02 [971,77] 1,03 |970,74| 1,05 |969,69| 1,06 |968,63| 1,08 |967,55| 1,11 |966,44| 1,13 [96531| 1,16 [964,15| 1,19 [962,96] 1,22
0,30 0,31 0,33 0,35 0,37 0,38 0,40 0,42 0,43 0,45 0,47 0,49

17 |974,52| 1,02 [973,50| 1,04 [972,46| 1,04 [971,42] 1,05 [970,37| 1,06 |969,31| 1,08 |968,23| 1,10 |967,13| 1,12 |966,01| 1,15 |964.86| 1,18 |963,68| 1,21 [962,47| 1,24
0,31 0,33 0,34 0,36 0,38 0,40 0,42 0,43 0,45 0,47 0,48 0,50

18 (97421 1,04 [973,17| 1,05 [972,12| 1,06 [971,06] 1,07 [969,99| 1,08 |968,91| 1,10 |967,81| 1,11 |966,70| 1,14 |965,56| 1,17 |964,39| 1,19 |963,20| 1,23 [961,97| 1,26
0,32 0,34 0,35 0,36 0,38 0,40 0,42 0,44 0,46 0,47 0,49 0,50

S00T°80°¢l — 1d — 9L9Td0661

100°110

6L



Zawartos¢ alkoholu w % obj.

t°C
20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30 31
19 1973,89| 1,06 [972,83| 1,06 |971,77| 1,07 |970,70| 1,09 [969,61| 1,10 |968,51| 1,11 [967,39| 1,13 [966,26| 1,16 |965,10| 1,18 [963,92| 1,21 |962,71| 1,24 |961,47| 1,28
0,33 0,35 0,37 0,39 0,40 0,41 0,42 0,45 0,46 0,48 0,50 0,52
20 1973,56| 1,08 [972,48| 1,08 |971,40| 1,09 |970,31| 1,10 [969,21| 1,11 |968,10| 1,13 [966,97| 1,14 [965,81| 1,17 |964,64| 1,20 [963.44| 1,23 |962,21| 1,26 |960,95| 1,29
Zawartos¢ alkoholu w % obj.
t°C
20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30 31
200 1973,56( 1,08 [972,48| 1,08 [971,40| 1,09 |970,31| 1,10 [969,21| 1,11 |968,10| 1,13 |966,97| 1,16 [965,81| 1,17 |964,64| 1,20 [963.44| 1,23 962,21 | 1,26 |960,95| 1,29
0,35 0,36 0,37 0,39 0,40 0,42 0,44 0,45 0,47 0,49 0,50 0,52
21° 1973,21( 1,09 (972,12| 1,09 [971,03| 1,11 ]969,92| 1,11 |[968,81| 1,13 |967,68| 1,15 |966,53| 1,17 [965,36| 1,19 |964,17| 1,22 |962,95| 1,24 |961,71| 1,28 960,43 | 1,31
0,35 0,36 0,38 0,39 0,41 0,43 0,44 0,46 0,48 0,49 0,51 0,52
22 1972,86| 1,10 [971,76| 1,11 |970,65| 1,12 [969,53| 1,13 |968,40| 1,15 [967,25| 1,16 [966,09| 1,19 |964,90| 1,21 [963,69| 1,23 [962,46| 1,26 [961,20| 1,29 |959,91| 1,32
0,35 0,37 0,39 0,40 0,42 0,43 0,45 0,46 0,48 0,50 0,52 0,53
23 (972,51 1,12 |971,39| 1,13 |970,26| 1,13 [969,13| 1,15 |967,98| 1,16 [966,82| 1,18 |965,64( 1,20 |964,44| 1,23 [963,21| 1,25 |961,96| 1,28 [960,68| 1,30 |959,38| 1,33
0,36 0,38 0,39 0,41 0,42 0,44 0,46 0,48 0,49 0,51 0,53 0,54
24 (972,15 1,14 |971,01| 1,14 |969,87| 1,15 [968,72| 1,16 |967,56| 1,18 [966,38| 1,20 [965,18| 1,22 1963,96| 1,24 (962,72 1,27 |961,45| 1,29 |960,16| 1,32 [958,84| 1,34
0,38 0,39 0,40 0,42 0,44 0,45 0,46 0,48 0,50 0,51 0,53 0,54
25 |971,77| 1,15 [970,62| 1,15 |969,47| 1,17 [968,30| 1,18 |967,12| 1,19 965,93 | 1,21 |964,72| 1,24 |963.,48| 1,26 (962,22 1,28 [960,94| 1,31 [959,63| 1,33 |958,30| 1,36
0,38 0,39 0,41 0,42 0,44 0,46 0,48 0,49 0,50 0,52 0,53 0,55
26 (971,39 1,16 970,23 | 1,17 |969,06| 1,18 [967,88| 1,20 |966,68| 1,21 |965,47| 1,23 [964,24| 1,25 1962,99| 1,27 |961,72| 1,30 [960,42| 1,32 |959,10| 1,35 [957,75| 1,38
0,39 0,41 0,42 0,44 0,45 0,46 0,48 0,50 0,51 0,52 0,53 0,55
27 (971,00 1,18 [969,82| 1,18 |968,64| 1,20 [967.44| 1,21 966,23 1,22 |965,01| 1,25 [963,76| 1,27 1962,49| 1,28 [961,21| 1,31 [959,90| 1,33 |958,57| 1,37 [957,20| 1,40
0,40 0,41 0,43 0,44 0,46 0,48 0,49 0,50 0,52 0,53 0,55 0,56
28 1970,60| 1,19 [969,41| 1,20 |968,21| 1,21 [967,00| 1,23 |965,77| 1,24 [964,53| 1,26 |963,27| 1,28 [961,99| 1,30 [960,69| 1,32 |959,37| 1,35 |958,02| 1,38 |956,64| 1,41
0,40 0,42 0,43 0,45 0,46 0,48 0,49 0,50 0,52 0,54 0,55 0,56
29 1970,20| 1,21 [968,99| 1,21 |967,78| 1,23 [966,55| 1,24 |965,31| 1,26 [964,05| 1,27 |962,78| 1,29 |961,49| 1,32 [960,17| 1,34 |958,83| 1,36 [957,47| 1,39 |956,08| 1,43
0,42 0,43 0,45 0,46 0,47 0,48 0,50 0,52 0,53 0,54 0,56 0,58
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Zawartos¢ alkoholu w % obj.

20

21

22

23

24

25

26

27

28

29

30

31

30

969,78

1,22

>

968,56

1,23

967,33

1,24

>

966,09

1,25

964,84

1,27

963,57

962,28

1,31

960,97

959,64

1,35

958,29

956,91

1,41

955,50

1,44

31

32

33

34

0,42
969,36
0,43
968,93
0,43
968,50
0,45
968,05
0,45

1,23

1,25

1,27

1,27

>

0,43
968,13
0,45
967,68
0,45
967,23
0,45
966,78
0,47

1,24

1,25

1,27

1,29

0,44
966,89
0,46
966,43
0,47
965,96
0,47
965,49
0,48

1,25

1,27

1,28

1,30

0,45
965,64
0,48
965,16
0,48
964,68
0,49
964,19
0,49

1,27

1,28

1,30

0,47
964,37
0,49
963,88
0,50
963,38
0,50
962,88
0,50

1,29

1,30

1,31

1,32

0,49
963,08
0,50
962,58
0,51
962,07
0,51
961,56
0,52

0,51
961,77
0,51
961,26
0,52
960,74
0,52
960,22
0,54

1,32

1,33

1,35

1,37

0,52
960,45
0,52
959,93
0,54
959,39
0,54
958,85
0,55

0,53
959,11
0,54
958,57
0,55
958,02
0,55
957,47
0,57

1,37

1,39

1,40

1,41

0,55
957,74
0,56
957,18
0,56
956,62
0,56
956,06
0,58

1,40

1,42

1,44

0,56
956,35
0,57
955,78
0,58
955,20
0,58
954,62
0,59

1,43

1,44

1,45

1,47

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

1,45

1,47

1,48

1,49

35

967,60

1,29

996,31

965,01

1,31

963,70

962,38

1,34

961,04

959,68

1,38

958,30

1,40

956,90

1,42

955,48

1,45

954,03

1,48

952,55

1,50

36

37

38

39

0,45
967,15
0,46
966,69
0,47
966,22
0,48
965,74
0,49

1,31

1,32

1,33

1,34

0,47
965,84
0,47
965,37
0,48
964,89
0,49
964,40
0,50

1,34

1,36

0,48
964,53
0,48
964,05
0,50
963,55
0,51
963,04
0,51

1,32

1,34

1,35

1,36

0,49
963,21
0,50
962,71
0,51
962,20
0,52
961,68
0,53

1,34

1,36

0,51
961,87
0,52
961,35
0,52
960,83
0,53
960,30
0,54

1,36

1,37

1,39

1,40

0,53
960,51
0,53
959,98
0,54
959,44
0,54
958,90
0,55

1,39

1,40

1,42

0,54
959,14
0,55
958,59
0,55
958,04
0,56
957,48
0,56

1,39

1,40

1,42

1,43

0,55
957,75
0,56
957,19
0,57
956,62
0,57
956,05
0,58

1,42

1,43

1,44

1,45

0,57
956,33
0,57
955,76
0,58
955,18
0,58
954,60
0,60

1,44

1,45

1,46

1,48

0,59
954,89
0,58
954,31
0,59
953,72
0,60
953,12
0,61

1,46

1,48

1,49

1,50

0,60
953,43
0,60
952,83
0,60
952,23
0,61
951,62
0,62

1,49

1,50

1,51

1,52

0,61
951,94
0,61
951,33
0,61
950,72
0,62
950,10
0,64

1,51

1,52

1,54

1,55

40

965,25

1,35

963,90

962,53

1,38

961,15

959,76

1,41

9

958,35

1,43

956,92

1,45

955,47

1,47

954,00

1,49

952,51

951,00

1,54

949,49

1,56
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1990R2676 — PL — 13.08.2005 — 011.001 — 82

Tabela przedstawiajaca wspélczynniki zalamania Swiatla czystych mieszanin alkohol etylowy—woda i destylatow

TABELA 1V

w temperaturze 20 °C oraz odpowiadajaca im zawarto$¢ alkoholu w temperaturze 20 °C

Wspotezynnik Zawarto$¢ alkoholu w temperaturze 20 °C Wspéczynnik Zawarto$é alkoholu w temperaturze 20 °C
zalamania §wiatla zalamania §wiatla
W temperaturze | Mjeszaniny alkohol wtemperaturze | Mieszaniny alkohol
20°C etylowy —woda Destylaty 20°C etylowy —woda Destylaty
I I i |
1,33628 6,54 0,25 6,48 0,26 1,34222 16,76 0,23 16,65 023
1,33642 6,79 0,26 6,74 0.26 1,34236 16,99 023 16,88 0,24
1,33656 7,05 0,25 7,00 0,27 1,34250 17,22 0,22 17,12 0,22
1,33670 7,30 + 0,28 7,27 + 0,27 1,34264 17,44 { 0,24 17,34 0,22
1,33685 7,58 0,25 7,54 0,25 1,34278 17,68 0,21 17,56 0,22
1,33699 7,83 + 0,26 7,79 + 0,26 1,34291 17,89 { 0,23 17,78 023
1,33713 8,09 0,25 8,05 0,25 1,34305 18,12 0,24 18,01 0,22
1,33727 8,34 + 0,28 8,30 + 0,26 1,34319 18,36 { 0,23 18,23 } 0,23
1,33742 8,62 0.25 8,56 0,25 1,34333 18,59 0,23 18,46 0,24
1,33756 8,87 + 0,25 8,81 + 0,25 1,34347 18,82 { 0,23 18,70 { 022
1,33770 9,12 0,24 9,06 0,24 1,34361 19,05 0,23 18,92 0,25
1,33784 9,36 + 0,27 9,30 + 0,25 1,34375 19,28 { 0,23 19,17 + 023
1,33799 9,63 0,24 9,55 0,26 1,34389 19,51 0,24 19,40 0,22
1,33813 9,87 + 0,25 9,81 + 0,24 1,34403 19,75 { 0,23 19,62 + 0,24
1,33827 10,12 0,23 10,05 0,24 1,34417 19,98 0,24 19,86 0,23
1,33841 10,35 + 0,26 10,29 + 0,25 1,34431 20,22 { 0,22 20,09 + 0,24
1,33856 10,61 0,25 10,54 0,24 1,34445 20,44 0,21 20,33 0,21
1,33870 10,86 + 0,24 10,78 + 0,24 1,34458 20,65 { 0,24 20,54 + 022
1,33884 11,10 0,23 11,02 0,24 1,34472 20,89 0,22 20,76 0,23
1,33898 11,33 + 0,24 11,26 + 0,24 1,34486 21,11 { 0,23 20,99 { 0,22
1,33912 11,47 0,24 11,50 0,24 1,34500 21,34 0,21 21,21 0,23
1,33926 11,81 + 0,24 11,74 + 0,24 1,34513 21,55 { 0,23 21,44 + 021
1,33940 12,05 0,25 11,98 0,24 1,34527 21,78 0,22 21,65 0,22
1,33955 12,30 + 0,23 12,22 + 0,24 1,34541 22,00 { 0,23 21,87 + 0,23
1,33969 12,53 0,23 12,46 0,23 1,34555 22,23 0,21 22,10 021
1,33983 12,76 + 0,24 12,69 + 0,23 1,34568 22,44 { 0,23 22,31 + 023
1,33997 13,00 0,23 12,92 0,23 1,34582 22,67 0,23 22,54 021
1,34011 13,23 + 0,24 13,15 + 0,25 1,34596 22,90 { 0,23 22,75 + 0,21
1,34025 13,47 0,23 13,40 0,22 1,34610 23,13 0,20 22,96 021
1,34039 13,70 + 0,23 13,62 + 0,24 1,34623 23,33 { 0,24 23,17 + 023
1,34053 13,93 0,23 13,86 0,23 1,34637 23,57 0,24 23,40 021
1,34067 14,16 0,25 14,09 + 0,23 1,34651 23,81 { 0,23 23,61 + 0,24
1,34081 14,41 0,25 14,32 0,25 1,34665 24,04 0,22 23,85 0,24
1,34096 14,66 0,23 14,57 { 0,24 1,34678 24,26 { 0,22 24,09 + 0,22
1,34110 14,89 0.24 14,81 025 1,34692 24,48 0.24 24,31 025
1,34124 15,13 023 15,06 + 0,22 1,34706 24,72 { 0,23 24,56 + 022
1,34138 15,36 0,23 15,28 0,22 1,34720 24,95 0,21 24,78 022
1,34152 15,59 0,24 15,50 + 0,24 1,34733 25,16 { 0,24 25,00 023
1,34166 15,83 0,23 15,74 0,22 1,34747 25,40 0,22 25,23 0,22
1,34180 16,06 0,23 15,96 0,23 1,34760 25,62 0,24 25,45 0,25
1,34194 16,29 0,23 16,19 0,22 1,34774 25,86 } 0,24 25,70 023
1,34208 16,52 0,24 16,41 0,24 1,34788 26,10 0,22 25,93 0,22
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4. CALKOWITY SUCHY EKSTRAKT

Calkowita sucha masa

1. DEFINICJA

Catkowity suchy ekstrakt lub catkowita sucha masa obejmuja
wszystkie substancje nielotne w okreslonych warunkach fizycznych.
Warunki fizyczne powinny by¢ takie, aby substancje tworzace ekstrakt
ulegaly mozliwie najmniejszym zmianom w trakcie przeprowadzania
badania.

Ekstrakt bezcukrowy jest to rdéznica migdzy calkowitym suchym
ekstraktem catkowitym a catkowita zawarto$cia cukru.

Ekstrakt zredukowany jest to réznica migdzy catkowitym suchym
ekstraktem a catkowita zawartoscia cukru w iloéci powyzej 1g/l,
zawarto$cig siarczanu potasu w iloéci powyzej 1g/l, zawartoscia
mannitu i zawartoscia innych substancji chemicznych, ktére moga byc¢
dodawane do wina.

Ekstrakt resztkowy jest to ekstrakt bezcukrowy pomniejszony o
kwasowos¢ wyrazona jako kwas winowy.

Zawarto$¢ ekstraktu wyrazana jest w gramach na litr i powinna by¢
oznaczana z doktadnoscia do 0,5 g.

2. ZASADA METODY
Metoda pojedyncza: pomiar densymetrem

Catkowity suchy ekstrakt obliczany jest posrednio na podstawie
cigzaru wlasciwego moszczu, a dla wina na podstawie cigzaru wiasci-
wego wina bezalkoholowego.

Niniejszy suchy ekstrakt wyrazany jest poprzez ilos¢ sacharozy, ktora
rozpuszczona w wodzie i sprowadzona do objetosci jednego litra da
roztwér o takim samym cigzarze wilasciwym jak moszcz lub wino
bezalkoholowe. Ilosci te przedstawione sa w tabeli 1.

3. METODA OBLICZANIA

Cigzar wlasciwy 20/20 dr,,wina bezalkoholowego” oblicza si¢ wedtug
wzoru:

d =d, —d,+1000

gdzie:

d, = cigzar wlasciwy wina w temperaturze 20 °C (z poprawka na
kwasowos¢ lotna) (1)

d, = cigzar wlasciwy w temperaturze 20 °C mieszaniny wodno-

alkoholowej o tej samej zawartosci alkoholu co wino.

d, mozna réwniez obliczy¢ na podstawie ggstosci w temperaturze 20
°C pv wina i p, mieszaniny wodno-alkoholowej o tej samej zawarto$ci
alkoholu na podstawie wzoru:

d = 1,0018 (p, — p,) + 1,000

gdzie wspotczynnik 1,0018 zaokragla si¢ do 1, gdy warto$é pv jest
mniejsza od 1,05, co ma miejsce w wigkszosci przypadkow.

4. PRZEDSTAWIENIE WYNIKOW

Nalezy skorzystac z tabeli I w celu obliczenia zawartosci catkowitego
suchego ekstraktu w g/l na podstawie cigzaru wiasciwego 20/20 dr
wina bezalkoholowego lub na podstawie cigzaru wiasciwego d,..2*C
moszczu.

Catkowity suchy ekstrakt wyrazany jest w g/l z dokfadnoscia do
jednego miejsca dziesigtnego.

(") Przed przeprowadzeniem obliczen do warto$ci oznaczonego wedlug opisanej powyzej
metody cigzaru wlasciwego (lub gestosci) wina nalezy wprowadzi¢ poprawke uwzgled-
niajaca wplyw kwasowosci lotnej, wedtug wzoru:d, = d,,..*’“¢ - 0,0000086 a or p, = p,,
- 0,0000086 agdzie a jest to kwasowo$¢ lotna wyrazona w miliekwiwalentach na litr.
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do celéw obliczania zawartos$ci calkowitego suchego ekstraktu (g/l)

TABELA 1

Cigzar Trzecie miejsce dziesigtne cigzaru wlasciwego
wlasciwy z
doktadnoscia
d‘:n‘iigffh 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
dziesigtnych
Gramy ekstraktu na litr
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 | 1324 | 135,0 | 137,6 | 140,3 | 142,9 | 1455 | 148,1 | 150,7 | 153,3
1,06 155,9 | 158,6 | 161,2 | 163,8 | 166,4 | 169,0 | 171,6 | 174,3 | 176,9 | 179,5
1,07 182,1 | 184,8 | 187,4 | 190,0 | 192,6 | 195,2 | 197,8 | 200,5 | 203,1 | 205,8
1,08 208,44 | 211,0 | 213,6 | 216,2 | 218,9 | 221,5 | 224,1 | 226,8 | 229,4 | 232,0
1,09 234,7 | 237,3 | 239,9 | 242,5 | 245,2 | 247,8 | 250,4 | 253,1 | 255,7 | 258,4
1,10 261,0 | 263,6 | 266,3 | 268,9 | 271,5 | 274,2 | 276,8 | 279,5 | 282,1 | 284,8
1,11 287,4 | 290,0 | 292,7 | 295,3 | 298,0 | 300,6 | 303,3 | 305,9 | 308,6 | 311,2
1,12 313,9 | 316,5 | 319,2 | 321,8 | 324,5 | 327,1 | 329,8 | 332,4 | 335,1 | 337.,8
1,13 340,4 | 343,0 | 345,7 | 348,3 | 351,0 | 353,7 | 356,3 | 359,0 | 361,6 | 364,3
1,14 366,9 | 369,6 | 372,3 | 375,0 | 377,6 | 380,3 | 382,9 | 385,6 | 388,3 | 390,9
1,15 393,6 | 396,2 | 398,9 | 401,6 | 404,3 | 406,9 | 409,6 | 412,3 | 415,0 | 417,6
1,16 420,3 | 423,0 | 425,7 | 428,3 | 431,0 | 433,7 | 436,4 | 439,0 | 441,7 | 444,4
1,17 447,1 | 449,8 | 452,4 | 455,2 | 457,8 | 460,5 | 463,2 | 465,9 | 468,6 | 471,3
1,18 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 — — — — — — — — —
Tabela interpolacyjna
Cz'w.arte Czwarte miejsce Czwarte miejsce
d;.f;-‘].z;ge Gramy elfstraktu dzi.es.iqtne Gramy elfstraktu dzies.iqtne eks(t;rr:l:nui/ na
. na litr cigzaru na litr cigzaru ]
w{‘:éqcziilvr::lgo wilasciwego wilasciwego litr
1 0,3 4 1,0 7 1,8
2 0,5 1,3 8 2,1
3 0,8 6 1,6 9 2,3
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2.1.
2.1.1.

2.1.2.1.
2.1.2.2.

2.2.
22.1.

3.1
3.1.1.

3.1.1.1.
3.1.1.2.
3.1.1.3.
3.1.1.4.
3.1.1.5.

5. CUKRY REDUKUJACE

DEFINICJA

Cukry redukujace obejmuja wszystkie cukry wykazujace funkcje keto-
nowe lub aldehydowe i sa oznaczane poprzez zdolno$¢ redukcji soli
miedzi w roztworach alkalicznych.

ZASADA METOD
Klarowanie

Metoda poréownawcza: po zobojgtnieniu i usunigeiu alkoholu wino
przesaczane jest przez kolumng jonowymienna, w ktdrej aniony sa
wymieniane na jony octanowe, a nastgpnie klarowane obojetnym
octanem otowiu.

Metoda zwykla: do wina dodaje si¢ jeden z nastgpujacych odczyn-
nikow:

Obojgtny octan otowiu;

2-heksacyjanozelazian cynku.

Oznaczanie

Metoda pojedyncza: sklarowane wino lub moszcz reagujq z okreslong
iloscia alkalicznego roztworu soli miedzi, a pozostale w roztworze
jony miedzi sq nastgpnie oznaczane jodometrycznie.

KLAROWANIE

Zawarto$¢ cukru w analizowanej cieczy musi miesci¢ si¢ w granicach
0,5 — 5 g/l. Win wytrawnych nie nalezy rozciencza¢ podczas klaro-
wania;

wina stodkie powinny by¢ rozcienczone w trakcie klarowania tak, aby
zawarto$¢ cukru miescita si¢ w granicach okreslonych w ponizszej
tabeli:

Wyszczeg6lnienie Zawartos¢ cukru (g/1) Gestos¢ Rozcienczenie (%)
Moszcze i §wieze > 125 > 1,038
moszcze gronowe z fermen- 25—125 1,005—1,038 4
tacja powstrzymana przez
dodanie alkoholu Wina
stodkie, likierowe lub nie
Wina potstodkie 5—25 0,997—1,005 20
Wina wytrawne <5 <0,997 Nierozcienczane

Metoda poréwnawcza

Odczynniki

1 M roztwor kwasu wodorochlorowego (HCl);
1 M roztwor wodorotlenku sodu (NaOH);

4 M roztwor kwasu octowego (CH3COOH);
2 M roztwér wodorotlenku sodu (NaOH);

Zywica anionowymienna (typ Dowex 3 (20—50 mesh) lub inna
zywica o podobnych wlasnos$ciach.

Przygotowanie kolumny z Zywicq anionowymiennq

Na dnie biurety umiesci¢ niewielka zatyczkg z waty szklanej 1 15 ml
zywicy anionowymiennej (3.1.1.5). Przed uzyciem zywicy nalezy
przeprowadzi¢ dwa pelne cykle jej regeneracji poprzez przemienne
przepuszczanie 1 M roztworu kwasu solnego (3.1.1.1) i wodorotlenku
sodu (3.1.1.2).

Po przeptukaniu za pomoca 50 ml wody destylowanej przela¢ zywice
do zlewki, doda¢ 50 ml 4 M roztworu kwasu octowego (3.1.1.3) i
miesza¢ przez 5 minut. Napehi¢ powtornie biurete zywica i przemy¢
100 ml 4 M roztworu kwasu octowego (3.1.1.3). (Preferowane jest
przygotowanie zapasu zywicy w butelce napetnionej 4 M roztworem
kwasu octowego.) Przemywa¢ kolumng woda destylowana do uzys-
kania eluatu o odczynie obojgtnym.
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3.1.1.6.

3.1.1.7.

3.1.2.

3.1.2.1.

3.1.2.2.

Regeneracja zywicy

Przemy¢ zywicg 150 ml 2 M roztworu wodorotlenku sodu w celu
usunigcia kwasow i wigkszos$ci barwnikow zatrzymanych w zywicy.
Przeptuka¢ 100 ml wody, a nastgpnie 100 ml 4 M roztworu kwasu
octowego. Przemywa¢ kolumng do uzyskania eluatu o odczynie
obojetnym.

Obojetny roztwor octanu otowiu (w przyblizeniu nasycony)
Obojetny octan otowiu [Pb(CH,COO), - 3 H,0)], 250 g;
bardzo goraca woda do 500 ml;

miesza¢ do rozpuszczenia.

Weglan wapnia (CaCO,)

Procedura

Wina wytrawne

Umiesci¢ 50 ml wina w zlewce o $rednicy okoto 10—12 cm, dodac
1/2 (n — 0,5) ml 1 M roztworu wodorotlenku sodu (3.1.1.2) (n jest to
objetos¢ 0,1 M roztworu wodorotlenku sodu zuzytego do oznaczania
kwasowos$ci ogolnej w 10 ml wina) i odparowywaé na wrzacej tazni
wodnej w strumieniu goracego powietrza do redukcji cieczy do okoto
20 ml.

Przesaczy¢ ciecz przez kolumng z zywica anionowymienna w postaci
octanu (3.1.1.5) z szybkoscia 3 ml na dwie minuty. Zebra¢ eluat w
kolbie miarowej na 100 ml. Przemy¢ naczynie i kolumng szesciok-
rotnie 10-mililitrowymi porcjami wody za kazdym razem. Mieszajac
caly czas, doda¢ do eluatu 2,5 ml nasyconego roztworu octanu
ofowiawego (3.1.1.6) i 0,5 g weglanu wapnia (3.1.1.7); wstrzasnaé
kilkakrotnie i pozostawi¢ na co najmniej 15 minut. Uzupetié¢ woda
do kreski. Przefiltrowac.

1 ml filtratu odpowiada 0,5 ml wina.

Moszcze, $wieze moszcze gronowe z fermentacja powstrzy-
mang przez dodanie alkoholu, wina stodkie i potstodkie:

Ponizej podane rozcienczenia sa podane jako wskazowka

1. Moszcze oraz Swieze moszcze gronowe z fermentacjq powstrzy-
manq przez dodanie alkoholu: przygotowaé 10-procentowy roztwor
cieczy poddanej analizie i pobra¢ 10 ml rozcienczonej probki.

2. Wina stodkie, likierowane Ilub nie, o ggstosci migdzy 1,005 a
1,038: przygotowa¢ 20 % cieczy poddanej analizie i pobra¢ 20 ml
rozcienczonej probki.

3. Wina potstodkie o gestosci w temperaturze 20 °C migdzy 0,997 a
1,005: pobra¢ 20 ml nierozcienczonego wina.

Przesaczy¢ wyzej podane objgtosci wina lub moszczu przez
kolumng anionowymienna w postaci octanu z szybkoscia 3 ml na
dwie minuty. Zebra¢ eluat w kolbie miarowej na 100 ml, przeptu-
kiwa¢ kolumng woda az do uzyskania okoto 90 ml eluatu. Do
eluatu doda¢ 0,5 g weglanu wapnia i 1 ml nasyconego roztworu
octanu olowiawego. Zamiesza¢ 1 pozostawi¢ na 15 minut,
mieszajac od czasu do czasu. Uzupehi¢ woda do kreski.

Przefiltrowac.
W przypadku:
1. 1 ml filtratu odpowiada 0,01 ml moszczu lub swiezego moszczu

gronowego z fermentacja powstrzymang przez dodanie alko-
holu.

2. 1 ml filtratu odpowiada 0,04 ml wina stodkiego.

3. 1 ml filtratu odpowiada 0,20 ml wina potstodkiego.
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4.1.

4.1.1.

4.2.

OZNACZANIE CUKROW
Odczynniki

Alkaliczny roztwér soli miedzi:

siarczan miedzi, czysty, CuSO,- 5 H,0 25¢g
kwas cytrynowy (C;H;O, H,0) 50g
krystaliczny weglan sodowy, Na,CO,- 10 H,0 388 ¢g
woda do 1000 ml

Rozpusci¢ siarczan miedzi w 1000 ml wody, kwas cytrynowy w 300
ml wody, a weglan sodowy w 300—400 ml goracej wody. Zmieszac
roztwory kwasu cytrynowego i weglanu sodowego, doda¢ roztwor
siarczanu miedzi i dopeli¢ do 1 litra.

30-procenowy roztwor jodku potasu:

jodek potasu (KI) 30g
woda do 100 ml

Przechowywac w butelce z kolorowego szkla.
25-procentowy kwas siarkowy:

stezony kwas siarkowy, (H,SO,) p,, = 1,84 g/ml 25¢g
woda do 100 ml

Wolno dodawaé kwas do wody, schlodzi¢ i uzupetni¢c woda do 100
ml.

Roztwor skrobi o stezeniu 5 g/l:

Zmiesza¢ 5 g skrobi z okoto 500 ml wody. Caly czas mieszajac,
doprowadzi¢ do wrzenia, gotowac przez 10 minut. Doda¢ 200 g
chlorku sodowego (NaCl). Schiodzi¢ i uzupetni¢ woda do jednego
litra.

Tiosiarczan sodu, roztwoér 0,1 M.

Roztwor cukru inwertowanego o stgzeniu 5 g/l, shuzacy do kontroli
metody oznaczania:

W kolbie miarowej o pojemnosci 200 ml umiescié:

czysta sucha sacharozg 475 g
(C]ZHZZOH)

wodg, okoto 100 ml
stezony kwas solny (HCI) (p,, = 5 ml

1,16—1,19 g/ml)

Ogrzewac¢ kolbg w wodzie utrzymanej w temperaturze 60 °C do uzys-
kania temperatury roztworu 50 °C; nastgpnie utrzymywaé kolbg i
roztwor w temperaturze 50 °C przez 15 minut. Pozostawi¢ kolbg do
ostygnigcia przez 30 minut i zanurzy¢ w zimnej wodzie. Przela¢
roztwor do kolby miarowej o pojemnosci 1 litra i dopelni¢ woda do
kreski. Roztwor ten jest trwaly przez miesiac. Przed uzyciem nalezy
zobojetni¢ badana probke (roztwor jest okoto 0,06 M roztworem
kwasu) roztworem wodorotlenku sodu.

Procedura

Zmiesza¢ 25 ml alkalicznego roztworu soli miedziowej, 15 ml wody i
10 ml sklarowanego roztworu w kolbie stozkowej o pojemnosci 300
ml. Roztwoér ten nie moze zawiera¢ wigcej niz 60 mg cukru inwerto-
wanego.

Wrzuci¢ kilka matych odtamkéw pumeksu. Na kolbie umiesci¢ chtod-
nicg zwrotng i doprowadzi¢ roztwor do wrzenia w ciagu 2 minut.
Gotowac roztwor doktadnie przez 10 minut.

Niezwtocznie schtodzi¢ kolbg pod zimna biezaca woda. Gdy roztwor
jest zupetie zimny, doda¢ 10 ml 30-procentowego roztworu jodku
potasu (4.1.2), 25 ml 25-procentowego kwasu siarkowego (4.1.3) 1 2
ml roztworu skrobi (4.1.4).
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Miareczkowaé 0,1 M roztworem tiosiarczanu sodu (4.1.5). n oznacza
ilo$¢ mililitrow zuzytego tiosiarczanu sodu.

Przeprowadzi¢ uzupetniajace miareczkowanie, podczas ktérego 10 ml
roztworu cukru nalezy zastapi¢ 10 ml wody destylowanej. n’ oznacza
ilo$¢ mililitrow uzytego tiosiarczanu sodu.

4.3. Przedstawienie wynikéw
43.1. Obliczenia

Tlos¢ cukru, wyrazonego jako cukier inwertowany, zawarta w probce,
podana jest w tabeli ponizej jako funkcja liczby (n' — n) ml uzytego
tiosiarczanu sodu.

Zawarto$¢ cukru w winie podaje si¢ w gramach cukru inwertowanego
na litr z doktadnoscia do jednego miejsca dziesigtnego, uwzgledniajac
rozcienczenie podczas klarowania oraz objgtos¢ badanej probki.

43.2. Powtarzalnos¢
r = 0,015x
x, = zawarto$¢ cukru inwertowanego w g/l probki
433. Odtwarzalnosé
R = 0,058 x,
x; = zawarto$¢ cukru inwertowanego w g/l probki
Zaleznos$¢ migdzy objgtoscia 0,1 M roztworu tiosiarczanu sodu,
(n'— n) a iloscia cukrow redukujacych w mg
(Iylaf)?f?\;[ ) Cukry (rrc;(;l;kujqce Réznica (nljlaf)?fol\i[ ) Cukry (r[c:ldgl;kujaLw Résnica
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 44,2 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.
2.1.1.

2.1.2.
2.1.3.
2.1.4.
2.2.

22.1.
222,

2.2.3.

2.2.4.

2.3.
2.3.1.

2.3.2.

6. SACHAROZA

ZASADA METOD

I. Do celéw badania jako$ciowego metoda chromatografii cienkowar-
stwowej: sacharoza oddzielana jest od innych cukréw przy uzyciu
chromatografii cienkowarstwowej na ptytce pokrytej celuloza.
Czynnikiem wywolujacym jest kwas mocznikowo-solny w tempe-
raturze 105 °C.

II. Do celéw badania i oznaczania metoda wysoko sprawnej chroma-
tografii cieczowej: sacharoza jest oddzielana w kolumnie wypel-
nionej krzemionka zwiazana z alkiloaming i wykrywana refrakto-
metrycznie. Wynik iloSciowy zostaje okreslony w drodze odnie-
sienia do normy zewngtrznej analizowanej w takich samych
warunkach.

Uwaga:

Autentyczno$¢ moszczu lub wina mozna stwierdzi¢ metoda NMR
deuteru, opisang do celéw wykrywania wzbogacania moszczow,
rektyfikowanych moszczow zaggszczonych i win.

W celu badania i oznaczania sacharozy mozna réwniez zastosowaé
metod¢ chromatografii gazowe;j, opisana w rozdziale 42 lit. f).

BADANIE JAKOSCIOWE METODA CHROMATOGRAFII CIEN-
KOWARSTWOWEJ

‘Wyposazenie

Plytki chromatograficzne pokryte warstwa celulozy (np. MN 300) o
pozadanej grubosci (20 x 20).

Komora chromatograficzna.

Mikrostrzykawka lub mikropipeta.

Piec umozliwiajacy uzyskanie temperatury 105 + 2 °C.
Odczynniki

Odbarwiajacy wegiel drzewny.

Faza ruchoma: Dichlorometan — kwas octowy lodowaty (p20 —
1,05 g/ml) — alkohol etylowy — metanol — woda (50:25:9:6:10).

Roztwor wywolujqcy

Mocznik 5g
Kwas solny 2 M 20 ml
Alkohol etylowy 100 ml
Roztwory poréownawcze

Glukoza 35¢g
Fruktoza 35¢g
Sacharoza 0,5¢g
Woda destylowana 1000 ml
Procedura

Przygotowanie probki

W przypadku silnie zabarwionego moszczu lub wina probkg nalezy
odbarwi¢ weglem aktywnym.

W przypadku rektyfikowanych moszczow zaggszczonych nalezy uzy¢
roztworu o stgzeniu cukru 25 % masy (25°Brix), przygotowanego wg
rozdziatu ,,pH wina i moszczu” ppkt 4.1.2. i rozcieficzy¢ czterok-
rotnie, wprowadzajac 25 ml roztworu do kolby miarowej na 100 ml i
uzupel- niajac woda do kreski.

Otrzymywanie chromatogramu

Na linii réwnoleglej do dolnej krawgdzi plytki i oddalonej od niej o
2,5 cm umiescié:

— 10 pl probki,

— 10 pl wzorca.
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2.4.

3.2

3.2.1.
3.2.2.
3.2.3.

324.

3.3.

33.1.

3.3.2.

3.4.

3.4.1.

Umieséci¢ ptytke w komorze uprzednio nasyconej oparami z fazy
ruchomej. Rozwija¢ chromatogram, az faza ruchoma znajdzie si¢ 1
cm od gornej krawedzi ptytki. Wyjaé plytke i wysuszy¢é w strumieniu
cieptego powietrza. Powtorzy¢ rozwijanie chromatogramu dwukrotnie,
za kazdym razem suszac ptytkg. Spryskaé ptytke rownomiernie 15 ml
odczynnika barwiacego i umiesci¢ w piecu o temperaturze 105 °C na
okoto pig¢ minut.

Wyniki

Sacharoza i fruktoza widoczne sa jako ciemnoniebieskie plamy na
biatym tle: glukoza daje mniej intensywna zielona plamg.

BADANIE I OZNACZANIE METODA WYSOKO SPRAWNE]
CHROMATOGRAFII CIECZOWE]

Warunki chromatograficzne podane sa jako wskazowka
Wyposazenie

Wysoko sprawny chromatograf cieczowy wyposazony w:
1. wtryskiwacz ,,pgtlowy” 10 pl,

2. czujnik: refraktometr réznicowy lub refraktometr interferome-
tryczny,

3. kolumng wypeliona krzemionka zwiazana z alkiloaming —
(dtugosc¢ 25 cm, $rednica wewngtrzna 4 mm),

4. kolumng zabezpieczajaca wypetniona ta sama faza,

5. izolacj¢ kolumny zabezpieczajacej i kolumny analitycznej, umozli-
wiajaca utrzymanie ich w odpowiedniej temperaturze (30 °C),

6. rejestrator i, jezeli potrzebny, integrator,

7. predkos¢ przeptywu fazy ruchomej: 1 ml/min.
Urzadzenie do filtracji membranowe;j (0,45 pm).
Odczynniki

Woda podwojnie destylowana.

Acetonitryl (CH,CN) o jakosci HPLC.

Faza ruchoma: acetonitryl — woda, poddane uprzednio filtracji
membranowej (0,45um), (80:20 v/v).

Fazg ruchoma nalezy odgazowacé przed uzyciem.

Roztwor mianowany: wodny roztwor sacharozy o stgzeniu 1,2 g/l
Przefiltrowac, uzywajac filtru membranowego 0,45 pm.

Procedura
Przygotowanie probki:

— dla win i moszczoéw: przefiltrowaé, uzywajac filtru membrano-
wego 0,45 um,

— dla rektyfikowanych moszczow zaggszczonych: uzy¢ roztworu
uzyskanego w drodze rozcienczenia rektyfikowanego moszczu
zaggszczonego do stgzenia 40 % (m/v), zgodnie z rozdziatem
,Kwasowos¢ ogodlna” ppkt 5.1.2, i przefiltrowaé, uzywajac filtru
membranowego 0,45 um.

Oznaczanie chromatograficzne

Wstrzyknaé kolejno do chromatografu 10 pl roztworu mianowanego i
10 pl probki, w sposob opisany w ppkt 3.3.1. Powtorzy¢ wstrzyk-
nigcia w tej samej kolejnosci.

Zarejestrowac chromatogram.

Czas retencji sacharozy wynosi okoto 10 minut.

Obliczenia

Do obliczen przyja¢ $rednia z dwoch wynikow dla roztworu mianowa-
nego i probki.

Dla win i moszczow: wyliczy¢ stgzenie w g/l.
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3.4.2.

3.5.

Dla rektyfikowanych moszczow zageszczonych: C oznacza zawarto$¢
sacharozy w g/l 40-procentowego (m/v) roztworu rektyfikowanego
moszczu zaggszczonego. Zawarto$¢ sacharozy w g/kg w rektyfiko-
wanym moszczu zaggszczonym wynosi: 2,5 C.

Przedstawianie wynikow

Zawarto$¢ sacharozy w winach, moszczach i rektyfikowanych
moszczach zaggszczonych nalezy wyraza¢ w gramach na litr wina i
moszczu i w gramach na kilogram rektyfikowanego moszczu zagg-
szczonego, w kazdym przypadku z doktadnoscia do jednego miejsca
dziesigtnego.
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4.2.

4.3.

7. GLUKOZA 1 FRUKTOZA

DEFINICJA

Glukoza I fruktoza moga by¢ oznaczane indywidualnie metoda enzy-
matyczna, jedynie w celu obliczenia stosunku glukoza / fruktoza.

ZASADA METODY

Glukoza I fruktoza poddawane sa fosforylacji za pomoca trojfosforanu
adenozyny (ATP, ang. adenosine triphosphate) w wyniku reakcji
enzymatycznej katalizowanej przez heksokinazg (HK), w wyniku
czego powstaja 6-fosforan glukozy (G6P) i 6-fosforan fruktozy (F6P):

glukoza + ATP _}i_‘ G6P + ADP
—_

fruktoza + ATP __ X __ F6P + ADP
—_—

6-fosforan glukozy jest najpierw utleniany do 6-fosforanu glukonianu
za pomocg zredukowanego fosforanu dinukleotydu nikotynamidoade-
ninowego w obecnosci enzymu dehydrogenazy 6-fosforanu glukozy
(G6PDH). Ilo$¢ powstajacego zredukowanego fosforanu dinukleotydu
nikotynamidoadeninowego (NADPH) odpowiada ilosci 6-fosforanu
glukozy, a przez to ilosci glukozy.

G6P + NADP*—ﬂ glukozo-6-fosforan + NADPH + H*

—_

Zredukowany fosforan dinukleotydu nikotynamidoadeninowego ozna-
czany jest poprzez pomiar absorpcji przy 340 nm.

Na koniec tej reakeji 6-fosforan fruktozy przeksztalca si¢ w 6-fosforan
glukozy za pomoca izomerazy glukofosforanowej (PGI):

rep POl Gep

6-fosforan glukozy reaguje ponownie z fosforanem dinukleotydu niko-
tynamidoadeninowego, dajac 6-fosforan glukonianu i zredukowany
fosforan dinukleotydu nikotynamidoadeninowego, ostatni zwiazek jest
oznaczany ilo$ciowo.

APARATURA

— Spektrofotometr umozliwiajacy pomiar przy dhugosci fali 340 nm,
w ktorej NADPH wykazuje najwyzsza absorpcjg. Uwzglednia sig
bezwzgledne pomiary (tzn. nie wykorzystuje sig¢ krzywej wzor-
cowej, natomiast przeprowadza si¢ normalizacj¢ z wykorzystaniem
wspotczynnika ekstynkcji NADPH), dlatego nalezy sprawdzi¢
skale dtugosci fali oraz wartosci absorpcji uzyskiwane w urza-
dzeniu.

Jezeli nie jest dostgpny, mozna réwniez wykorzysta¢ spektrofoto-
metr ze zrodlem $wiatta o widmie nieciaglym, umozliwiajacy
pomiar przy dtugosci fali 334 lub 365 nm.

— Celki szklane o drodze optycznej 1 cm lub celki jednorazowego
uzytku.

— Pipety o pojemnosci 0,02, 0,05, 0,1 i 0,2 ml do odmierzania
roztworow do badan enzymatycznych.

ODCZYNNIKI

Roztwor 1: roztwor buforowy (0,3 M trietanoloamina, pH 7,6, 4 x 10
-3 M w Mg¥): rozpuéci¢ 11,2 g chlorowodorku trietanoloaminy
(C,H);N. HC]) i 0,2 g MgSO, 7H,0 w 150 ml wody podwojnie
destylowanej, doda¢ okoto 4 ml 5 M roztworu wodorotlenku sodu
(NaOH) do uzyskania wartosci pH 7,6 i uzupetni¢ do 200 ml.

Ten roztwor buforowy moze by¢ przechowywany w temperaturze + 4
°C przez cztery tygodnie.

Roztwor 2: roztwor fosforanu dinukleotydu nikotynamidoadenino-
wego (okoto 11,5 x 1073 M): 50 mg fosforanu dinukleotydu nikotyna-
midoadeninowego rozpusci¢ w 5 ml wody podwojnie destylowane;.

Ten roztwor moze by¢ przechowywany w temperaturze + 4 °C przez
cztery tygodnie.

Roztwor 3: roztwor 5 ,,— trifosforanu disodu adenozyny (okoto 81 x
103 M): rozpusci¢ 250 mg 5” — trifosforanu disodu adenozyny i 250
mg wodoroweglanu sodu (NaHCO,) w 5 ml wody podwdjnie destylo-
wane;j.
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44.

4.5.

5.2.

Roztwoér ten moze by¢ przechowywany w temperaturze + 4 °C przez
cztery tygodnie.

Roztwor 4: heksokinaza/dehydrogenaza 6-fosforanu glukozy: zmie-
sza¢ 0,5 ml roztworu heksokinazy (2 mg biatka/ml lub 280 U/ml) z
0,5 ml roztworu dehydrogenazy glukozo-6-fosforanu (1 mg biatka /
ml).

Ta mieszanina moze by¢ przechowywana w temperaturze okoto + 4 °
C przez rok.

Roztwor 5: izomeraza fosfoglukozy (2 mg protein/ml lub 700 U/ml).
Tg zawiesing uzywa si¢ nierozcienczona.

Moze ona by¢ przechowywana w temperaturze okoto + 4 °C przez
rok.

Uwaga:

Wszystkie wyzej wymienione stosowane roztwory sa dostgpne w
handlu.

PROCEDURA
Przygotowanie prébki

Zaleznie od oczekiwanej ilosci glukozy + fruktozy na litr rozcienczy¢
probke w nastgpujacy sposob:

Pomiar przy 340 Pomiar przy Rozcienczanie Wspdtezynnik
lub 334 nm 365 nm woda rozcienczenia F

do 0,4 g/l 0,8 g/l — —
do 4,0 g/l 8,0 g/l 1+9 10
do 10,0 g/l 20,0 g/1 1+24 25
do 20,0 g/l 40,0 g/1 1+49 50
do 40,0 g/l 80,0 g/1 1+99 100
powyzej 40,0 g/l 80,0 g/1 1+999 1000
Oznaczanie

Przy uzyciu spektrofotometru ustawionego na 340 nm przeprowadzi¢
pomiar w stosunku do powietrza (bez celki na drodze $wiatta) lub w
stosunku do wody jako odno$nika.

Temperatura migdzy 20 i 25 °C.

Do dwoch celek o drodze optycznej 1 cm nalac:

Celka poréwnawcza Celka z probka
Roztwor 1 (4.1) 2,50 ml 2,50 ml
(sprowadzony do
temperatury 20 °C)
Roztwor 2 (4.2) 0,10 ml 0,10 ml
Roztwor 3 (4.3) 0,10 ml 0,10 ml
Badana probka 0,20 ml
Woda podwojnie 0,20 ml

destylowana

Wymiesza¢ i po okoto 3 minutach odczyta¢ chtonno$¢ roztworéw
(A4,). Zapoczatkowa¢ reakcjg przez dodanie:

Roztwér 4 (4.4) 0,02 ml 0,02 ml

Wymieszaé; odczeka¢ 15 minut; odczyta¢ chtonnos¢ i po nastgpnych
2 minutach sprawdzi¢, czy reakcja ustata (4,).

Doda¢ niezwlocznie:

Roztwoér 5 (4.5) 0,02 ml 0,02 ml

Zamiesza¢; po 10 minutach odczyta¢ chtonno$¢ i po nastgpnych 2
minutach sprawdzi¢, czy reakcja ustata (4,).
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5.3.
5.3.1.

53.2.

5.3.3.

Obliczy¢ roznice w chfonnoéci:

A, — A, dotyczaca glukozy,

A, — A, dotyczaca fruktozy,

dla celek poroéwnawczych i celek z probkami.

Obliczy¢ roznice chtonnosci dla celki pordwnawczej (4y) i celki z
probka (4g) otrzymujac wartosci:

dla glukozy: Ad; = Adq — Ady

dla fruktozy: A4, = Adg — Ady

Uwaga:

Czas potrzebny do przeprowadzenia reakcji enzymatycznej moze by¢
rozny dla poszczegdlnych serii oznaczen. Podana powyzej wartos¢ jest
podana tylko jako wskazowka i powinna by¢ oznaczana dla kazdej
serii.

Przedstawienie wynikow

Obliczanie

Ogolny wzor na obliczanie st¢zenia:

VxM

e/l = gy A4

gdzie:

V' = objgtos¢ roztworu uzywanego do badan (ml)
v = objgtos¢ probki (ml)

M = masa czasteczkowa oznaczanej substancji

d = droga optyczna celki (cm)

Q
Il

wspolczynnik chtonnosci NADPH przy 340 nm (= 6,3 mM~ !
x 1 xcm1)

oraz = 2,92 dla okreslenia glukozy

Vv = 2,94 dla okreslenia fruktozy
v = 0,20 ml

M = 180

d =1

a wiec:

dla glukozy C (g/l) = 0,417 A,
dla fruktozy C (g/1) = 0,420 4,

Jezeli probka zostata rozcienczona podczas przygotowywania, wynik
nalezy pomnozy¢ przez wspotczynnik rozcienczenia F.

Uwaga:

Jezeli pomiary byly wykonywane przy 334 lub 365 nm, uzyskuje si¢
nastgpujace wyrazenia:

— pomiar przy 334 nm: = 6,2 (mmola~! x 1 x cm™ ')
dla glukozy C (g/l) = 0,425 A4,
dla fruktozy C (g/1) = 0,428 A4,

— pomiar przy 365 nm: = 3,4 (mmola~! x 1 x cm™')
dla glukozy C (g/1) = 0,773 A4
dla fruktozy C (g/1) = 0,778 A4,

Powtarzalnosé (r)

r = 0,056 x;

Odtwarzalnosé (R)

R = 0,12 +0,076 x,

x; = zawarto$¢ glukozy lub fruktozy w g/l.

i
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VB
8. WYKRYWANIE WZBOGACANIA MOSZCZOW GRONOWYCH,
ZAGESZCZONYCH MOSZCZOW GRONOWYCH, REKTYFIKOWA-
NYCH ZAGESZCZONYCH MOSZCZOW GRONOWYCH I WIN
METODA  MAGNETYCZNEGO REZONANSU JADROWEGO
DEUTERU (SNIF-NMR/RMN-FINS)

1. DEFINICJA

Deuter wystepujacy w cukrach i w wodzie moszczow gronowych po
fermentacji znajduje si¢ w winie w czasteczkach zwiazkow I, 11, III i
Iv:

CH,D CH,OH CH, CHD OH

1 I

CH, CH, OD HOD

I v

Dodatek egzogennego cukru (dostadzanie na sucho) przed fermentacja
moszczu begdzie miat wptyw na rozktad deuteru.

W poréwnaniu z warto$cig parametrow dla naturalnego wina kontrol-
nego z tego samego regionu wzbogacanie egzogennym cukrem bedzie
powodowato nastgpujace zmiany:

Parametr

Wino Yl oy DMy | (DM R
— Naturalne — — — —
— Wzbogacane:

— cukrem buraczanym BN P > -

— cukrem trzcinowym

— cukrem kukurydzianym
(D/H);: Stosunek izotopow w czasteczkach zwiazku I
(D/H),;: Stosunek izotopow w czasteczkach zwiazku 11

(D/H)yQ:  Stosunek izotopow wody w winie

R = 2(D/H),/(D/H), wyraza wzgledny rozklad deuteru w czastecz-
kach zwiazku 11 II; R jest bezposrednio mierzony na podstawie
natezenia h sygnatu, stad R = 3h, /h |.

(D/H), glownie cechuje gatunki ro$lin, ktére syntetyzuja cukier i, w
mniejszym stopniu, potoZenie geograficzne miejsca zbiorow (rodzaj
wody wykorzystywanej w fotosyntezie).

Parametr (D/H),, przedstawia klimatologi¢ lokalizacji produkcji wino-
gron (rodzaj wody deszczowej i warunki pogodowe) oraz, w mniej-
szym stopniu, zawarto$¢ cukru w pierwotnym moszczu.

Parametr (D/H),Q przedstawia klimatologi¢ lokalizacji produkcji i
zawarto$¢ cukru w pierwotnym moszczu.

2. ZASADA

Okreslone powyzej parametry (R, (D/H),, (D/H),) ustalane sa metoda
magnetycznego rezonansu jadrowego deuteru w alkoholu etylowym
wydzielonym z wina lub z produktéw fermentacji moszczu, moszczu
zaggszezonego lub rektyfikowanego moszczu zaggszczonego, uzyska-
nego w okreslonych warunkach; parametry te moga by¢ uzupehione
przez oznaczanie stosunku izotopéw w wodzie wydzielonej z wina,
(D/H),? oraz przez oznaczanie stosunku izotopow '3C/'2C w alkoholu
etylowym.



1990R2676 — PL — 13.08.2005 — 011.001 — 96

3.1.

3.1.2.

3.1.2.1.

3.1.2.2.

3.1.2.3.

PRZYGOTOWANIE PROBKI DO ANALIZY

‘Wydzielanie alkoholu etylowego i wody z wina

Uwaga:

Mozna zastosowa¢ dowolna metodg wydzielania alkoholu etylowego,
o ile zapewni ona w destylacie zawierajacym 92—93 % masy (95 %
obj.) odzysk 98—98,5 % catkowitej zawartosci alkoholu etylowego w
winie.

Aparatura i odczynniki

Aparatura do wydzielania alkoholu etylowego (rysunek I) sktadajaca
sie z:

— elektrycznego plaszcza grzejnego z regulatorem napigcia,
— kolby okragtodennej o pojemnosci 1 litra z matowa szyjka,

— kolumny Cadiota z obrotowym pierscieniem (czg$ci ruchome
wykonane z teflonu),

— kolby stozkowej o pojemnosci 125 ml z matowa szyjka,

— butelek o pojemnosci 125 i 60 ml z korkami z tworzywa sztucz-
nego.

Odczynniki do oznaczania zawartosci wody metoda Karla Fischera
(np. zestaw Mercka 9241 1 9243).

Procedura

Okresli¢ zawarto$¢ alkoholu w winie (#) z doktadnoscia co najmniej
do 0,05 % ob;.

Wydzielanie alkoholu etylowego

500 ml jednorodnej probki wina o zawarto$ci alkoholu # wprowadzi¢
do kolby aparatu destylacyjnego o statym stopniu deflegmacji ok. 0,9.
Umiesci¢ uprzednio skalibrowana kolbg stozkowa o pojemnosci 125
ml do przyjmowania destylatu. Zbiera¢ wrzaca ciecz migdzy 78,0 a
78,2 °C, w ilosci okoto 40—60 ml. Jezeli temperatura przekroczy
78,5 °C, przerwac zbieranie na pig¢ minut.

Gdy temperatura powrdci do 78 °C, ponownie zbiera¢ destylat az do
osiagnigcia temperatury 78,5 °C i powtarza¢ tg czynno$¢ az do chwili,
gdy temperatura, po przerwaniu zbierania i pracy w obiegu
zamknigtym, pozostanie stata. Calkowita destylacja trwa okolo 5
godzin. Metoda ta pozwala na odzyskanie w destylacie 98-98,5 %
catosci alkoholu zawartego w winie, zawartos¢ alkoholu w destylacie
wynosi 92—93 % masy (95 % obj.), jest to stgzenie, dla ktorego usta-
lono warunki NMR opisane w pkt 4.

Zwazy¢ zebrany alkohol etylowy.

Jednolita 60-mililitrowa probka pozostatosci, odpowiadajacej wodzie
zawartej w winie, przechowywana jest w kolbie o pojemnosci 60 ml.
Mozna oznaczy¢ jej stosunek izotopdw, jezeli jest to wymagane.

Uwaga:

Jezeli dysponuje si¢ spektrometrem wyposazonym w probnik o $red-
nicy 10 mm (poréwnaj pkt 4), do oznaczenia wystarczy jednorodna
probka wina o objgtosci 300 ml.

Oznaczanie zawarto$ci alkoholu w alkoholu wyciagnigtym

Zawarto$¢ wody (p’ g) okresla si¢ metoda Karla Fischera, przy uzyciu
probki o doktadnie oznaczonej masie p, zawierajacej okoto 0,5 ml
alkoholu.
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3.2. Fermentacja moszczéw, moszczow zageszczonych i rektyfikowa-
nych moszczéw zageszczonych

3.2.1. Aparatura i odczynniki

Kwas winowy
DIFCO Bacto Yeast Nitrogen Base bez aminokwasow
Aktywne suszone drozdze (Saccharomyces cerevisae)

Jezeli znany jest stosunek izotopow w moszczu, drozdze przed
uzyciem moga by¢ uaktywniane przez 15 min w minimalnej ilosci
letniej, niedestylowanej wody, aby stosunek izotopéw byt podobny do
stosunku izotopdw w moszczu.

Jezeli stosunek izotopéw w moszczu nie jest znany, lepiej jest uzyc
$wiezych/bezposrednich.
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32.2.

3.2.2.1.

3.222.

3.2.2.3.

3.3.

33.1.

33.2.

Naczynie fermentacyjne o pojemnosci 1,5 litra wyposazone w urza-
dzenie zapewniajace hermetyczne zamknigcie i1 skraplanie oparéw
alkoholu, poniewaz w trakcie fermentacji nie powinny nast¢gpowac
zadne straty alkoholu etylowego. Wydajnos¢ przemiany cukrow
fermentujacych w alkohol etylowy powinna wynosi¢ ponad 98 %.

Procedura
Moszcze

— Swieze moszcze

Umiesci¢ 1 litr moszczu, w ktdorym uprzednio ustalono zawartos$é
cukrow fermentujacych, w naczyniu fermentacyjnym. Doda¢ 1 g
suchych drozdzy, wczes$niej uaktywnionych. Zamkna¢ szczelnie
naczynie. Prowadzi¢ fermentacjg w temperaturze okoto 20 °C do
zuzycia cukrow. Po oznaczeniu zawartosci alkoholu w produkcie
fermentacji i obliczeniu wydajnosci przemiany cukrow w alkohol
odwirowa¢ przefermentowang ciecz i oddestylowa¢é w celu
wyciagnigcia alkoholu etylowego.

— Moszcze, w ktorych fermentacja zostala zahamowana poprzez
dodatek ditlenku siarki

Moszcz w ilosci niewiele przekraczajacej jeden litr (np. 1,2 litra)
podda¢ desulfitacji poprzez przepuszczanie azotu przez moszcz
umieszczony w wodzie o temperaturze 70 — 80 °C pod chtodnica
zwrotna, az zawarto$¢ ditlenku siarki bedzie wynosi¢ ponizej 200
mg/l. Zwroci¢ uwagg, aby moszcz nie ulegl zaggszczeniu w
wyniku odparowania wody, w tym celu nalezy stosowa¢ wydajne
chiodzenie. Umiesci¢ 1 litr desulfitowanego moszczu w naczyniu
fermentacyjnym i dalej postgpowac tak, jak w przypadku swiezego
moszczu.

Uwaga:

Jezeli do sulfitacji moszczu uzyto pirosiarczynu potasu, przed
desulfitacja do moszczu nalezy dodac¢ 0,25 ml kwasu siarkowego
(p,, = 1,84g/ml) na gram pirosiarczynu dodanego na litr moszczu.

Moszcze zageszczone

Umiesci¢ V' ml moszczu zaggszczonego o znanej zawartos$ci cukru
(okoto 170 g) w naczyniu fermentacyjnym. Uzupetié¢ do 1 litra
(1000 — V) ml wody wodociagowej o tym samym stosunku
izotopéw co probki naturalnego moszczu. Doda¢ suche drozdze (1 g)
(3.2.1) i 3 g DIFCO Bacto Yeast Nitrogen Base bez aminokwasow.
Doktadnie wymiesza¢ i postgpowac jak uprzednio.

Rektyfikowane moszcze zaggszczone

Postgpowa¢, jak opisano w ppkt 3.2.2.2, uzupetniajac moszcz do
jednego litra (1000 — V) ml wody wodociagowej o takim samym
stosunku izotopéw, zawierajacej ponadto 3 g rozpuszczonego kwasu
winowego.

Uwaga:

Pozostawi¢ 50-mililitrowa probke moszczu, moszczu utrwalanego
ditlenkiem siarki, moszczu zaggszczonego, lub rektyfikowanego
moszczu zaggszczonego w celu ewentualnego wydzielenia wody i
oznaczenia w niej stosunku izotopow (D/H) Q. Ekstrakcje wody z
moszczu mozna przeprowadzi¢ w bardzo prosty sposob metoda desty-
lacji azeotropowej, uzywajac toluenu.

Przygotowanie prébki alkoholu do pomiaru metoda NMR
Odczynniki

N, N-tetrametylomocznik (TMU): uzy¢ probke wzorcowego TMU o
podanym, kontrolowanym stosunku izotopow D/H. Probke taka
mozna uzyska¢ w:

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

200 rue de la Loi, B-1049 Brussels.

Procedura

— probnik do NMR o $rednicy 15 mm:
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3.4.

3.4.1.

3.4.2.

4.1.

4.2.
4.2.1.

42.2.

do uprzednio zwazonej butelki zebra¢ 7 ml alkoholu uzyskanego
W sposob opisany w 3.1.2 i zwazy¢ cato§¢ z doktadnoscia do 0,1
mg (m,); nastgpnie pobra¢ 3-mililitrowa probke wzorca wewngtrz-
nego (TMU) i zwazy¢ z dokladnoscia do 0,1 mg (m,). Wymieszaé
doktadnie, wstrzasajac;

— probnik do NMR o $rednicy 10 mm:
wystarczy 3,2 ml alkoholu i 1,3 ml TMU.

Zaleznie od rodzaju spektrometru i probnika (por. pkt 4) doda¢
odpowiednie ilosci heksafluorobenzenu jako substancji stabilizu-
jacej czgstotliwos¢ pola:

Spektrometr Probnik 10 mm Probnik 15 mm
7,05 T 150 ul 200 pl
94T 35l 50 ul

Przygotowanie prébki wody do pomiaréw metoda NMR w celu
ewentualnego oznaczania w niej stosunku izotopéw

Odczynniki
N, N-tetrametylomocznik (TMU): patrz ppkt 3.3.1.
Procedura

Umiesci¢ 3 ml wody uzyskanej jak w ppkt 3.1.2. lub 3.2 (uwaga) w
wytarowanej kolbie i zwazy¢ z dokladnoscia do 0,1 mg (m';). Wpro-
wadzi¢ 4 ml wzorca wewngtrznego (TMU) i1 zwazy¢ z doktadno$cia
do 0,1 m (;m',). Wymiesza¢ dokladnie przez wstrzasanie.

Uwaga:

Jezeli laboratorium posiada spektrometr masy do oznaczania stosunku
izotopodw, mozna go wykorzysta¢ do pomiardéw, aby zmniejszy¢ obcia-
zenie spektrometru NMR. Konieczna jest normalizacja wspotczynnika
Trv (5.2) dla kazdej serii badanych win.

REJESTROWANIE WIDM 2H NMR ALKOHOLU I WODY
Oznaczanie parametréw izotopowych.
Aparatura

— Spektrometr NMR wyposazony w specjalny probnik ,,deuteru”
dostrojony do charakterystycznej czgstotliwosci V, pola B, (np.
dla B, =7,05T, V, =46,05 MHzadlaB, =94 T, V, =614
MHz), posiadajacy kanat odsprzggania protonéow (B,) i kanat
stabilizacji czgstotliwosci pola (lock) na czgstotliwosci fluorowe;.

Rozdzielczo$¢ mierzona w widmie, transformowana bez mnozenia
wykladniczego (np. LB = 0) (rysunek 2b) i wyrazana przez szero-
kos¢ potowkowa sygnalu metylowego i metylenowego alkoholu
etylowego oraz sygnatu metylowego TMU, powinna by¢ mniejsza
od 0,5 Hz. Czulo$¢ mierzona ze wspolczynnikiem mnozenia
wykladniczego LB réwnym 2 (rysunek 2a) powinna by¢ wigksza
lub réwna 150 dla sygnalu metylowego etanolu w roztworze o
zawartosci alkoholu 95 % obj. /(93,5 % mas.).

W powyzszych warunkach przedziat wiarygodno$ci dla pomiaru
wysokoséci sygnatu, obliczany z prawdopodobienstwem 97,5 %
(test jednostronny) i dla 10 powtorzen widma wynosi 0,35 %

— Urzadzenie do automatycznej zmiany probek (ewentualnie)
— Komputerowy program do przetwarzania danych

— Proboéwki na probki o $rednicy 15 lub 10 mm, zaleznie od
konstrukcji spektrometru.

Normalizacja spektrofotometru i sprawdzanie
Normalizacja

Przeprowadzi¢ zwykta normalizacj¢ jednorodnosci i czutoéci zgodnie
z zaleceniami producenta.

Sprawdzanie prawidlowosci normalizacji

Uzy¢ wzorcowych alkoholi etylowych, oznaczonych literami C, Vi B,
o réoznym stgzeniu izotopow, ale doktadnie znormalizowanych.
Znaczenie liter jest nastgpujace:
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— C: alkohol z cukru trzcinowego lub kukurydzy,
— V: spirytus winny,
— B: alkohol z burakow.

Probki te sa dostarczane przez Wspdlnotowe Biuro Referencji.

Postgpujac zgodnie z procedurg okreslona w ppkt 4.3, ustali¢ stosunek
izotop(')w w tych alkoholach, oznaczajac je symbolami C V,
(patrz ppkt 5.3).

meas? meas?

meas

Porownac je z odpowiednimi warto$ciami standardowymi, oznaczo-
nymi symbolami C_, B, V, (patrz ppkt 5.3).

s

T™MU
CH,D CH, OH
CH, CHD OH
Tlo
CH; CH, OD
I T I T r T I T ] T I T I T l 1
7.0 6.0 5.0 4.0 3.0 2.0 1.0 0.0
PPM
Rysunek 2a

Widmo 2H NMR alkoholu etylowego z wina z wzorcem wewngtrznym
(TMU: N, N-tetrametylomocznik)

CHgD CHy OH
CH3 CHDOH
1| 0.4 12
—{|o0.4hz 0.4 Hz

! I ! T T I I : ' I
22@.@ 170.a 70.8
HERTZ HERTZ - HERTZ

Rysunek 2b

Widmo 2H NMR alkoholu etylowego uzyskane w tych samych warun-
kach co widmo na rysunku 2a, ale bez mnozenia wyktadniczego (LB
=0)

Odchylenie standardowe powtarzalnosci uzyskanej na $redniej z 10
powtdrzen kazdego widma musi by¢ nizsze niz 0,01 dla wspotczyn-
nika R i nizsze niz 0,3 ppm dla stosunku (D/H), i (D/H),,.

Wartosci $rednie uzyskane dla réznych parametrow izotopowych (R,
(D/H),, (D/H),;) musza odpowiada¢ odchyleniu standardowemu powta-
rzalno$ci podanej dla tych parametréw dla wzorcowych alkoholi przez
Wspolnotowe Biuro Referencji. Jezeli nie, przeprowadzi¢ ponowne
kontrole.
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4.3.

5.2

Warunki uzyskiwania widm NMR

Probke alkoholu, przygotowana jak w ppkt 3.3 (lub probke wody,
przygotowana jak w ppkt 3.4) umiesci¢ w proboéwce o $rednicy 15 lub
10 mm i wprowadzi¢ do probnika.

Warunki uzyskiwania widm NMR sa nastgpujace:

— stala temperatura probnika (np. 302 K),

— czas wykrycia co najmniej 6,8 s dla szerokosci widma 1200 Hz
(16 K pamigci) (tzn. okoto 20 ppm przy 61,4 MHz lub 27 ppm
przy 46,1 MHz),

— puls 900,

— ustawienie czasu wykrycia: warto$¢ ta powinna by¢ tego samego
rzgdu co czas przerwy,

— wykrywanie paraboliczne: przesunigcie 01 ustawi¢ migdzy
sygnatem odniesienia OD i CHD dla alkoholu etylowego i migdzy
wzorcowym sygnatem HOD i TMU dla wody,

— okresli¢ warto$§¢ przesunigcia odsprzggania 02 na podstawie
widma protonowego mierzonego za pomoca cewki odsprzggajacej
w tej samej probowce. Dobre odsprzgganie osiaga sig, gdy 02
znajduje si¢ w $rodku przedziatu czgstotliwosci wystepujacego
migdzy grupami CH, i CH,  Stosowa¢ szerokie pasmo odsprzg-
gania.

Dla kazdego widma przeprowadzi¢ liczb¢ nagromadzen NS, wystar-
czajaca do uzyskania stosunku sygnatu do szumu podanego w ppkt
4.1 i powtorzy¢ te nagromadzenia NE = 10 razy. Wartosci NS zaleza
od rodzaju spektrometru i uzywanego probnika (poréwnaj pkt 4).
Przyklady mozliwych wyborow sa nastgpujace:

Spektrometr Probnik 10 mm Probnik 15 mm
7,05 T NS =304 NS =200
94T NS =200 NS =128
PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Alkohol etylowy

Dla kazdego z 10 widm (patrz widmo alkoholu etylowego, rysunek
2a) wyznaczy¢:

R — 3hy 3 x height of signal II (CH; CHD OH)
 h height of signal I (CH,D CH,OH)
my (D/H)cl
— (D/H), = 1,5866 x T, x o x T
. (D/H
- (D/H)H = 2,3799 x Ty x o x ( /D )Sl
m, [
gdzie:
T height of signal I (CH,D CH, OH)
- I

- height of signal of internal standard(TMU)

. height of signal IT (CH;CHD OH)
" height of signal of internal standard(TMU)

i

— m, i m,, patrz ppkt 3.3.2.
— tP, patrz ppkt 3.1.2.3.

— (D/H),, = stosunek izotopéw we wzorcu wewngtrznym (TMU)
podany na butelce dostarczonej przez Wspdlnotowe Biuro Refe-
rencji.

W miar¢ mozliwosci, wykorzystujac do obliczen wysokos¢ piku,
zamiast jego powierzchni, co jest metoda mniej doktadna, zaktada sig,
ze szerokos$¢ piku w potowie jego wysokosci jest identyczna i pozwala
uzyska¢ mozliwe do przyjecia przyblizenie (rysunek 2b).

Woda
Jezeli stosunek izotopow w wodzie jest okreslony NMR w miesza-
ninie woda—TMU, wykorzystuje si¢ nastgpujaca zaleznosc:

2
m

— (D/H)Y = 0,9306 x Ty x —
m

- (D/H),
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5.3.

6.1.

_ Area of (HOD)signal of the water extracted from the wine

T, =
v Area of the signal from the internal(TMU)
— m', im'y, patrz ppkt 3.4.2.

— (D/H),, = stosunek izotopéw we wzorcu wewngtrznym (TMU)
podany na butelce dostarczonej przez Wspdlnotowe Biuro Refe-
rencji.

Dla kazdego z parametrow izotopow obliczy¢ srednig z 10 okreslen
oraz przedziat wiarygodnosci.

Odpowiednie oprogramowanie (np. SNIF-NMR) dostosowane do
komputera wspolpracujacego ze spektrometrem umozliwia bezpo-
$rednie przeprowadzanie obliczen.

Uwaga:

Jezeli po normalizacji spektrometru wystgpuje stata réznica migdzy
warto$ciami ~ $rednimi  uzyskiwanymi dla  charakterystycznych
izotopéw alkoholi wzorcowych (4.2.2) a warto$ciami podanymi przez
Wspolnotowe Biuro Referencji, w granicach odchylenia standardo-
wego mozna wprowadzi¢ nastgpujace poprawki w celu uzyskania
prawdziwych wartosci dla kazdej probki X.

Przeprowadzi¢, wykorzystujac wartosci probki wzorcowej, migdzy
ktorymi znajduje sig¢ warto$¢ odpowiadajaca probce X.

(D/H)X,..
poprawiona. Otrzyma si¢ nastgpujace rownanie:

(D/H)X,, = (D/H)P, + a [(DH)X,, - (D/H)E,.]
gdzie

oznacza warto$¢ zmierzona, a (D/H)X, oznacza warto$¢

(D/H)/* - (D/H);*
 (D/H)™ - (D/H)™
Przyktad:

Probki wzorcowe dostarczone i znormalizowane przez Wspolnotowe
Biuro Referencji:

(D/H),Y, = 102,0 ppm (D/H)2, = 91,95 ppm

Probki wzorcowe mierzone w laboratorium:

(D/H),.. = 102,8 ppm (D/H)38,.. = 93,0 ppm

Kwestionowana probka bez poprawki: = (D/H)/X,.. = 100,2 ppm

Obliczone wartosci wynosza: = (D/H)X,. = 99,3 ppm are calculated.
INTERPRETACJA WYNIKOW

Poréwna¢ warto$ci R* uzyskane dla wspotczynnika R kwestionowanej
probki z tym wspotczynnikiem uzyskanym w winach kontrolnych.
Jezeli R* r6zni sig od $redniej warto$ci RT uzyskanej dla wina kontrol-
nego o wigcej niz dwukrotna warto$¢ odchylenia standardowego,
mozna przypuszczac, ze probka zostala zafatszowana.

Dodatek cukru buraczanego, cukru trzcinowego lub glukozy
kukurydzianej

Wina
R* wyzszy niz R": przypuszczalny dodatek cukru buraczanego.

Rx mniejszy niz R": przypuszczalny dodatek cukru trzcinowego lub
cukru kukurydzianego.

Zwroci¢ uwagg, ze wartosci (D/H)X and (D/H),,@X wzrastaja.
Znaczenie: (D/H)/X:

— Przypuszczalny dodatek cukru buraczanego: wartos¢ (D/H)X
kwestionowanej probki jest nizsza od wartosci $redniej (D/H),"
oznaczonej w probkach kontrolnych, o wigcej niz wielkos¢ odchy-
lenia standardowego

— Przypuszczalny dodatek cukru kukurydzianego:

warto$¢ (D/H) X jest wigksza od wartosci (D/H) | o wigcej niz
wielko$¢ odchylenia standardowego

— Oblicza wzbogacenia E, wyrazonej w % obj. alkoholu etylowego:
— Dodatek cukru buraczanego:
D/H), - (D/H);

-~
B = )T (D)
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6.2.

gdzie:

(D/H)? = stosunek izotopéw dla pozycji I alkoholu bura-
czanego;

(D/H)E =925

tv = zawarto$¢ alkoholu w badanym winie (X).

— Dodatek cukru trzcinowego lub cukru kukurydzianego:
(D/H); - (D/H);

A

SN G YT

gdzie:

(D/H)¢ = stosunek izotopow w cukrze trzcinowym dla
pozycji I lub w cukrze kukurydzianym

(D/H)E =110,50)

t zawarto$¢ alkoholu w analizowanym winie (X)

Moszcze, moszcze zageszczone i rektyfikowane moszcze zageszczone

Nalezy oznaczy¢ wartosci parametréw izotopéw w alkoholu wydzie-
lonym, jak opisano w ppkt 3.1 z fermentowanego produktu otrzyma-
nego (3.2) z moszczu, moszczu zaggszczonego i rektyfikowanego
moszczu zaggszczonego, postgpujac zgodnie z instrukcja przedsta-
wionag w pkt 6 pod ,interpretacja wynikow” (6.1.1) i pordwnac te
warto$ci z alkoholem wydzielonym z produktu fermentacji moszczow.

Wzbogacenie E % obj. wyraza objgto$¢ alkoholu dodanego do prze-
fermentowanego produktu. Znajac rozcienczenie, ktore moglo byc
dokonane przed fermentacja (w przypadku moszczéw zaggszczonych i
rektyfikowanych moszczoéw zaggszczonych) i zakladajac, ze z 16,83 g
cukru otrzymuje si¢ 1 % obj. alkoholu, nalezy obliczy¢ ilos¢ (masg)
cukru dodanego na litr moszczu, moszczu zaggszczonego lub rektyfi-
kowanego moszczu zaggszczonego.

Dodatek mieszaniny cukru buraczanego, cukru trzcinowego lub
glukozy kukurydzianej

Stosunek izotopéw (D/H), i R zmienia si¢ w mniejszym stopniu, niz w
przypadku dodania tylko jednego rodzaju cukru.

Wartos¢ (D/H),, jest wigksza, jak rowniez warto§¢ (D/H),, .

Te dodatki mozna potwierdzi¢ przez okreslenie stosunku 3C/ 2C w
alkoholu etylowym metoda spektrometrii mas; w tym przypadku
stosunek ten jest wyzszy.

(") Wartosci

wartosci.
(*) Wartosci
wartosci.

te sa podane do czasu utworzenia wspodlnotowego banku danych takich

te sa podane do czasu utworzenia wspolnotowego banku danych takich
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3.1.
3.2.
3.3.
3.4.
3.5.
3.6.

9. ZAWARTOSC POPIOLU

DEFINICJA

Zawarto$§¢ popiotlu rozumiana jest jako wszelkie pozostatosci
produktow po spaleniu resztek z odparowania wina. Spalanie prowa-
dzone jest w taki sposob, aby wszystkie kationy (z wyjatkiem
kationé6w amonowych) przeksztalcity si¢ w weglany lub inne
bezwodne sole nieorganiczne.

ZASADA METODY

Ekstrakt wina jest spalany w temperaturze 500 — 550 °C az do catko-
witego spalenia (utlenienia) substancji organicznych.

APARATURA

wrzaca taznia wodna;

waga o czulosci do 0,1 mg;

plyta grzejna lub wyparka promiennikowa;

elektryczny piec muflowy o kontrolowanej temperaturze;
eksykator;

ptaskodenne naczynie platynowe o $rednicy 70 mm i wysokosci 25
mm.

PROCEDURA

Do uprzednio zwazonego naczynia platynowego (waga poczatkowa
Po g) odmierzy¢ pipeta 20 ml wina. Odparowa¢ na wrzacej tazni
wodnej, a nastgpnie ogrzewac pozostatos¢ na plycie grzejnej o tempe-
raturze 200 °C lub w wyparce promiennikowej az do rozpoczecia
zweglania. Kiedy przestanie wydziela¢ si¢ dym, umiesci¢ naczynie w
elektrycznym piecu muflowym o temperaturze 525 + 25 °C. Po 15
minutach zweglania wyjac tygiel z pieca, doda¢ 5 ml wody destylo-
wanej, odparowa¢ wodg w tazni wodnej lub w wyparce promienni-
kowej i ponownie ogrzewac probke w temperaturze 525 °C przez 10
minut.

Jezeli nie nastapito catkowite spalenie (utlenienie) zweglonych czaste-
czek, powtdrzy¢ czynnosci przemywania, odparowywania wody i
spalania.

W przypadku win o wysokiej zawartosci cukrow korzystnie jest dodac¢
do ekstraktu przed pierwszym spopielaniem kilka kropli czystego
oleju roslinnego w celu zapobiezenia nadmiernemu wytwarzaniu

piany.

Po ochlodzeniu w eksykatorze zwazy¢ tygiel (P, g).

Waga popiotu zawartego w probce (20 ml) wynosi P = (P,— P,) g.
PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Metoda obliczania

Wagg P popiotu w gramach na litr obliczy¢ z doktadnoscia do dwoch
miejsc dziesi¢tnych poprzez wyrazenie: P = 50 p
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3.1.
3.2
3.3.
3.4.

10. ZASADOWOSC POPIOLU

DEFINICJA

Zasadowos¢ popiotu jest suma kationdw, z wyjatkiem jondw amono-
wych, potaczonych z kwasami organicznymi w winie.

ZASADA METODY

Popiot rozpuszcza si¢ w znanej (w nadmiarze) ilosci goracego standa-
ryzowanego roztworu kwasu; nadmiar kwasu oznacza si¢ metoda
miareczkowa z oranzem metylowym jako wskaznikiem.

ODCZYNNIKI I APARATURA

0,05 M roztwoér kwasu siarkowego (H,SO,);

0,1 M roztwor wodorotlenku sodu (NaOH);

oranz metylowy, 0,1-procentowy roztwoér w wodzie destylowanej;
taznia z wrzaca woda.

PROCEDURA

Do naczynia platynowego zawierajacego popiot otrzymany z 20 ml
wina odmierzy¢ 10 ml 0,05 M roztworu kwasu siarkowego (3.1).
Umiesci¢ naczynie we wrzacej wodzie na okoto 15 minut, rozbijajac i
mieszajac zawarto$¢ tygla pretem szklanym w celu przyspieszenia
rozpuszczania. Doda¢ dwie krople roztworu oranzu metylowego i
odmiareczkowaé nadmiar kwasu siarkowego 0,1 M roztworem wodo-
rotlenku sodu (3.2) do zmiany barwy wskaznika na zotta.

PRZEDSTAWIENIE WYNIKOW
METODA OBLICZANIA

Zasadowos$¢ popiotu wyrazona w miligramoréwnowaznikach na litr, z
doktadnoscia do jednego miejsca dziesigtnego wynosi

A=5(10-n)

gdzie n jest objgtoscia 0,1 M zuzytego wodorotlenku sodu.
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11. CHLORKI

ZASADA

Zawarto$¢ chlorkéw oznacza si¢ bezposrednio w winie metoda poten-
cjometryczna, uzywajac elektrody Ag / AgCL

APARATURA

Pehametr / miliwoltomierz o podzialce elementarnej co najmniej 2
mV.

Mieszadlo magnetyczne.

Elektroda Ag / AcCl z nasyconym roztworem azotanu potasu jako
elektrolitem.

Mikrobiureta o podziatce elementarnej 1/100 ml.
Chronometr.
ODCZYNNIKI

Wzorcowy roztwor chlorku: 2,1027 g chlorku potasu, KCI (maks.
0,005 % Br), suszony przed uzyciem przez kilka dni w eksykatorze,
rozpusci¢ w wodzie destylowanej i uzupemi¢ do jednego litra. 1 ml
roztworu zawiera 1 mg Cl-.

Roztwor azotanu srebra do miareczkowania: 4,7912 g azotanu srebra,
AgNO; rozpusci¢ w 10-procentowym (v/v) roztworze alkoholu i
uzupehi¢ do 1 litra. 1 ml roztworu odpowiada 1 mg Cl-.

Kwas azotowy, co najmniej 65 % (p,, = 1,40 g/ml).
PROCEDURA

Do cylindrycznego naczynia na 150 ml umieszczonego na mieszadle
magnetycznym odmierzy¢ 5,0 ml wzorcowego roztworu chlorku,
rozcienczy¢ woda do okoto 100 ml i zakwasi¢ za pomoca 1,0 ml
kwasu azotowego (co najmniej 65 %). Po zanurzeniu elektrody
miareczkowaé roztworem azotanu srebra dozowanym z mikrobiurety,
przy umiarkowanym mieszaniu. Na poczatku doda¢ 4 ml azotanu w
porcjach po 1,00 ml i odczyta¢ odpowiednie warto§ci w miliwotach.
Dodaé¢ nastgpne 2 ml w porcjach po 0,20 ml. Na koniec dodawaé
porcje o objgtosei 1 ml az do wprowadzenia catosci 10 ml. Po kazdym
wkropleniu odczeka¢ okoto 30 sekund i odczyta¢ odpowiednie mili-
wolty. Odczytane warto$ci nanie$¢ na wykres przedstawiajacy zalez-
no$¢ potencjalu od mililitrbw miareczkowanego roztworu i na
podstawie punktu osobliwego uzyskanej krzywej okresli¢ potencjat
punktu réwnowaznikowego.

Do cylindrycznego naczynia na 150 ml odmierzy¢ 5 ml wzorcowego
roztworu chlorku, doda¢ 95 ml wody destylowanej i 1 ml kwasu
azotowego (co najmniej 65 %). Zanurzy¢ elektrodg i miareczkowac,
ciagle mieszajac, do uzyskania potencjatu punktu réwnowaznikowego.
Oznaczenie powtarza¢ do uzyskania zblizonych wynikow. Test ten
nalezy przeprowadzi¢ przed kazda serig oznaczen chlorkow w prob-
kach.

Do cylindrycznego naczynia na 150 ml odmierzy¢ 50 ml wina do
analizy. Doda¢ 50 ml wody destylowanej i 1 ml kwasu azotowego (co
najmniej 65 %), zgodnie z procedura opisana w ppkt 4.2.

PRZEDSTAWIENIE WYNIKOW
Obliczenia

Jezeli n przedstawia liczbe¢ mililitrow miareczkowanego roztworu
azotanu srebra, to zawarto$¢ chlorkow w badanej cieczy wynosi:

20 x n wyrazone jako miligramy Cl na litr,
0,5633 x n wyrazone jako milickwiwalenty na litr,

329 xn wyrazone jako miligramy chlorku sodu na litr.

Powtarzalno$¢ (7):

r 1,2 mg Cl na litr
r = 0,03 mg na litr

r = 2,0 mg NaCl na litr
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5.3.

Odtwarzalno$¢ (R)

R = 4,1 mg Cl na litr

R = 0,12 mg na litr

R 6,8 mg NaCl na litr

Uwaga: Dla kazdego doktadnego oznaczenia.

Dotyczy calej krzywej miareczkowania uzyskanej w wyniku miarecz-
kowania badanego roztworu roztworem azotanu srebra.

a) Do cylindrycznego naczynia na 150 ml odmierzy¢ 50 ml wina
poddanego analizie. Doda¢ 50 ml wody destylowanej i 1 ml kwasu
azotowego (co najmniej 65 %). Miareczkowaé, uzywajac roztworu
azotanu srebra, dodajac po 0,5 ml i rejestrujac odpowiedni poten-
cjat w miliwoltach. Na podstawie pierwszego miareczkowania
okresli¢ przyblizona objgtos¢ azotanu srebra potrzebna do zmia-
reczkowania probki.

b) Powtorzy¢ miareczkowanie w tych samych warunkach. Na
poczatku dodawa¢ po 0,5 ml roztworu miareczkujacego do
momentu, w ktorym dodana ilo$¢ jest mniejsza od objetosci
wyznaczonej w lit. a) o 1,5 - 2 ml. Nastgpnie dodawaé po 0,2 ml.
Kontynuowa¢ miareczkowanie poza przyblizony punkt rownowaz-
nikowy w sposob symetryczny, tzn. dodajac po 0,2 ml, a nastgpnie
po 0,5 ml.

Punkt koncowy miareczkowania oraz doktadna objgtos¢ zuzytego
roztworu azotanu srebra osiaga sig:

— poprzez wykreslenie krzywej i wyznaczenie punktu réwnowazni-
kowego,

— lub z nastgpujacego wyliczenia:
AA E,

V=V+4+AV———
AAE, + AAE,
gdzie:
14 = objetos¢ miareczkujacego roztworu w punkcie réwno-
waznikowym;
4 = objeto$¢ miareczkujacego roztworu azotanu srebra
przed najwigksza zmiana potencja tu;
AV, = stala objgtos¢, w jakiej wprowadzano roztwor azotanu
srebra, tzn. 0,2 ml;
AAE, = druga rdéznica potencjatu przed najwigksza zmiana
potencjatu;
AAE, = druga roznica potencjatu po najwigkszej zmianie poten-
cjatu.
Przyktad:
Objetosé AgNO, Epotendial | Rezmica AE | DM
0 204
4
0,2 208 0
4
04 212 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
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VB
Objetosé AgNO, EPOI | Romica AE | e
2,0 350 8
26
22 376 6
20
24 396

W tym przykladzie punkt koncowy miareczkowania znajduje sig
migdzy 1,6 a 1,8 ml; najwigksza zmiana potencjatu (41E = 44 mV)
nastgpuje w tym przedziale. Objgtos¢ roztworu azotanu srebra zuzy-
tego do zmiareczkowania chlorkow w badanej probce wynosi:

2
V= 16+02—" — 174ml
OOt T ham
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12. SIARCZANY

ZASADA
Metoda poréwnawcza

Whytracanie siarczanu baru i wazenie. Fosforan baru wytracajacy si¢ w
tych samych warunkach jest eliminowany przez przemywanie osadu
kwasem solnym.

W przypadku moszczow i win bogatych w ditlenek siarki przed ozna-
czaniem zalecana jest desulfitacja poprzez gotowanie w szczelnie
zamknigtym naczyniu.

Szybka metoda badawcza

Wina sa klasyfikowane na kilka kategorii z zastosowaniem tzw.
metody limitow, opartej na wytracaniu siarczanu baru przez miaro-
wany roztwor jonow baru.

METODA POROWNAWCZA

Odczynniki

2 M roztwér kwasu solnego.

Roztwor chlorku baru o stezeniu 200 g/l BaCl,- 2H,0
Procedura

Ogolna procedura:

Do probowki wirujacej o objgtosci 50 ml odmierzy¢ 40 ml analizo-
wanej probki; doda¢ 2 ml 2 M kwasu solnego i 2 ml roztworu chlorku
baru o stgzeniu 200 g/l. Miesza¢ mieszadtem szklanym; przeptukaé
mieszadto niewielka iloscia wody destylowanej i odstawi¢ na pigc
minut. Wirowa¢ pig¢ minut, nastgpnie ostroznie zla¢ ciecz znad osadu.

Nastgpnie przemy¢ osad siarczanu baru w nastgpujacy sposob: dodaé
10 ml 2 M kwasu solnego, wytworzy¢ zawiesing osadu i wirowac
przez pie¢ minut, nastgpnie ostroznie zla¢ ciecz znad osadu. Powto-
rzy¢ procedurg przemywania dwukrotnie w tych samych warunkach,
za kazdym razem uzywajac 15 ml wody destylowane;j.

Przenies¢ ilosciowo osad, poptukujac woda destylowana, do zwazone;j
kapsutki platynowej i umiesci¢ nad taznia wodna o temperaturze 100
°C az do catkowitego odparowania. Wysuszony osad prazy¢ kilka-
krotnie w ptomieniu do uzyskania bialej pozostatosci. Ochtodzi¢ w
eksykatorze i zwazyc.

m = masa otrzymanego siarczanu baru w miligramach.

Specjalna procedura: moszcz sulfitowany i wina o wysokiej zawar-
toscei ditlenku siarki.

Wezesniej usunaé ditlenek siarki.

Do kolby stozkowej na 500 ml wyposazonej we wkraplacz i rurke
odprowadzajaca odmierzy¢ 25 ml wody i 1 ml czystego kwasu
solnego (p,, = od 1,15 do 1,18 g/ml). Zagotowaé roztwér w celu
usunigcia powietrza i przez wkraplacz wprowadzi¢ 100 ml wina.
Gotowac¢ probkeg do momentu, gdy objgtos¢ cieczy w kolbie zmniejszy
si¢ do okoto 75 ml i po schiodzeniu przenies¢ ilosciowo do kolby
miarowej na 100 ml. Uzupeti¢ woda do kreski. Oznaczy¢ zawarto$¢
siarczanow w probce o objgtosci 40 ml jak w ppkt 2.2.1.

Prezentowanie wynikow
Obliczenia:

Zawarto$¢ siarczanéw w przeliczeniu na miligramy siarczanu potasu,
K,SO,, na litr wynosi:

18,67 x m

Zawarto$¢ siarczanow w moszczach lub winie wyrazana jest w milig-
ramach na litr siarczanu potasu, bez miejsca dziesigtnego.

Powtarzalnos¢
do 1000 mg/l: » = 27 mg/l
okoto 1500 mg/l: » = 41 mg/l
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2.3.3.

Odtwarzalnosc:
do 1000 mg/l: R = 51 mg/l
okoto 1500 mg/l: R = 81 mg/1
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13. KWASOWOSC OGOLNA

DEFINICJA

Kwasowo$¢ ogdlna wina jest suma jego kwasowosci miareczkowych,
oznaczanych do pH 7 w odniesieniu do wzorcowego roztworu alka-
licznego.

Ditlenek wegla nie wchodzi w sktad kwasowosci ogolne;j.
ZASADA METODY

Miareczkowanie potencjometryczne lub miareczkowanie bigkitem
bromotymolowym jako wskaznikiem i pordwnanie z wzorcem o
barwie odpowiadajacej punktowi koncowemu miareczkowania.

ODCZYNNIKI

Roztwor buforowy o pH 7,0:

— (orto) fosforan potasu (KH,PO,) ... 1073 g
— M roztwor wodorotlenku sodu (NaOH) ... 500 ml
— woda do ... 1000 ml

Mozna uzy¢ gotowych roztworéw buforowych, dostgpnych w handlu.
0,1 M roztwoér wodorotlenku sodu (NaOH).
Roztwor wskaznika bigkitu bromotymolowego o stezeniu 4g/1:

— blekit bromotymolowy (C,,H,¢Br,0;S)... 4g
— obojetny alkohol etylowy, 96 % obj ... 200 ml

Rozpusci¢ i dodag:
— wodg pozbawiong CO, ... 200 ml

— 1 M roztwor wodorotlenku sodu w okoto 7,5 ml
ilosci potrzebnej do uzyskania barwy
niebieskozielonej (pH 7)...

— wody do ... 1000 ml

APARATURA
Pompka wodna.
Kolba prézniowa o pojemnosci 500 ml.

Potencjometr skalowany w warto$ciach pH i elektrody. Elektroda
szklana musi by¢ przechowywana w wodzie destylowanej. Elektroda
kalomelowa nasycona musi byé przechowywana w nasyconym
roztworze chlorku potasu. Najczgsciej uzywana jest elektroda kombi-
nowana: powinna by¢ przechowywana w wodzie destylowane;.

Cylindry miarowe na 50 ml (wino) i 100 ml (rektyfikowany moszcz
Zaggszczony).

PROCEDURA
Przygotowanie prébki:
Wina

Usunigcie ditlenku wegla. W kolbie prozniowej umiesci¢ okoto 50 ml
wina; podtaczy¢ kolbg do pompki wodnej na jedna do dwoch minut,
stale wstrzasajac.

Rektyfikowane moszcze zageszczone

Odwazy¢ doktadnie 200 g rektyfikowanego moszczu zaggszczonego.
Uzupehi¢ do kreski woda w ilosci 500 ml. Doktadnie wymieszac.

Miareczkowanie potencjometryczne
Kalibracja pehametru

Pehametr jest kalibrowany do uzycia w temperaturze 20 °C, zgodnie z
instrukcja producenta, za pomoca buforu o pH 7,00 w temperaturze
20 °C.
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Metoda pomiaru

Do cylindra miarowego (4.4) wprowadzi¢ probke, przygotowana w
sposob opisany w ppkt 5.1 o objgtosci 10 ml w przypadku wina i 50
ml w przypadku rektyfikowanego moszczu zaggszczonego. Dodaé
okoto 10 ml wody destylowanej, a nastgpnie za pomoca biurety
dodawa¢ 0,1 M roztwor wodorotlenku sodu (3.2) do uzyskania pH 7
w temperaturze 20 °C. Wodorotlenek sodu nalezy dodawacé powoli,
stale mieszajac. n ml oznacza objgtos¢ zuzytego 0,1 M roztworu
NaOH.

Miareczkowanie ze wskaznikiem (bigkit bromotymolowy)

Proba wstepna: oznaczanie barwy roztworu w koncowym punkcie
miareczkowania.

W cylindrze miarowym (4.4) umiesci¢ 25 ml przegotowanej wody
destylowanej, 1 ml roztworu bigkitu bromotymolowego (3.3) oraz
probke przygotowana w sposob opisany w ppkt 5.1 o objgtosei 10 ml
w przypadku wina i 50 ml w przypadku rektyfikowanego moszczu
zaggszezonego. Dodawaé 0,1 M roztwor wodorotlenku sodu (3.2) do
zmiany barwy na niebieskozielona. Nastgpnie doda¢ 5 ml roztworu
buforowego o pH 7 (3.7).

Pomiar

W cylindrze miarowym (4.4) umiesci¢c 30 ml przegotowanej wody
destylowanej, 1 ml roztworu bigkitu bromotymolowego (3.3) oraz
probke przygotowana w sposob opisany w ppkt 5.1 o objgtosci 10 ml
w przypadku wina i 50 ml w przypadku rektyfikowanego moszczu
zaggszczonego. Dodawaé 0,1 M roztwor wodorotlenku sodu (3.2) do
uzyskania barwy identycznej z barwa uzyskana w badaniu wstgpnym
opisanym powyzej (5.3.1). n oznacza objgtos¢ zuzytego 0,1 M
roztworu wodorotlenku sodu.

PRZEDSTAWIENIE WYNIKU

Metoda obliczania

Wina

Kwasowos¢ ogolna w miliekwiwalentach na litr wynosi:

A=10n

Wartos¢ t¢ podaje si¢ z doktadnoscia do jednego miejsca dziesigtnego.
Kwasowos¢ ogolna kwasu winowego w gramach na litr wynosi:
A=0,075 A

Zapisuje sig z doktadnoscia do jednego dziesigtnego.

Rektyfikowane moszcze zageszczone

— Kwasowo$¢ ogdlna w miliekwiwalentach na kilogram rektyfiko-
wanego moszczu zaggszczonego wynosi a = 5 n.

— Kwasowos$¢ ogoélna w miliekwiwalentach na kilogram cukrow
ogolem przedstawiana jest przez:

A — 500 x n
P
P = zawarto$¢ cukrow ogotem w % (m/m).

Warto$¢ tg podaje sig¢ z doktadnos$cia do jednego miejsca po prze-
cinku.

Powtarzalnosé (r) dla miareczkowania ze wskaznikiem:

r = 0,9 mg/litr

r 0,07 g kwasu winowego / litr

dla win biatych, rézowych i czerwonych.

Odtwarzalnos¢ (R) dla miareczkowania ze wskaznikiem (5.3):
Dla win biatych i r6zowych:

R = 3,6 milickwiwalentow / litr

R = 0,3 g kwasu winowego/litr

Dla win czerwonych:

R = 5,1 miliekwiwalentow / litr
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R

= 0,4 g kwasu winowego / litr
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14. KWASOWOSC LOTNA

DEFINICJE

Kwasowos¢ lotna tworzona jest z kwasow z szeregu kwasu octowego,
wystepujacych w winie w formie wolnej i potaczonych w sole.

ZASADA METODY

Miareczkowanie kwasow lotnych wydzielonych z wina metoda desty-
lacji z para wodna i miareczkowanie destylatu.

Z wina nalezy uprzednio usuna¢ ditlenek wegla.

Kwasowos¢ tworzona przez wolny i zwiazany ditlenek siarki, oddesty-
lowany w tych warunkach, nalezy odja¢ od kwasowosci destylatu.

Nalezy rowniez odja¢ kwasowos¢ tworzona przez kwas sorbinowy,
ktory mogt zosta¢ dodany do wina.

Uwaga:

W destylacie jest obecna czg$¢ kwasu salicylowego, ktory w niekto-
rych panstwach jest uzywany do utrwalania wina. Zawarto$¢ kwasu
salicylowego nalezy ustali¢ i odja¢ od kwasowosci. Metoda ozna-
czania podana jest w pkt 7 niniejszego rozdzialu.

ODCZYNNIKI

Krystaliczny kwas winowy (C,H(Oy).

0,1 M roztwor wodorotlenku sodu (NaOH).

1-procentowy roztwor fenoloftaleiny w 96 % oboj¢tnym alkoholu.

Kwas solny (p,, = od 1,18 do 1,19 g/ml) rozcieficzony w stosunku 1:4
(VIv).

0,005 M roztwor jodu (I,).
Krystaliczny jodek potasu (KI).
Roztwor skrobi o stezeniu 5 g/l.

Zmiesza¢ 5 g skrobi z okoto 500 ml wody. Doprowadzi¢ do wrzenia,
ciagle mieszajac, i gotowa¢ przez 10 minut. Doda¢ 200 g chlorku
sodu. Ochlodzi¢ i uzupekni¢ do 1 litra.

Nasycony roztwor boranu sodu (Na,B,0, - 10 H,O, tzn. o stezeniu 55
g/l w temperaturze 20 °C.

APARATURA
Aparatura do destylacji parowej, sktadajaca sig z:

1. wytwornicy pary wodnej: para nie moze zawiera¢ ditlenku wegla;
2. kolby z przewodem pary;

3. kolumny destylacyjnej;

4. chtodnicy.

To wyposazenie musi zosta¢ poddane trzem nastgpujacym bada-
niom:

a) Umiesci¢ w kolbie 20 ml przegotowanej wody. Zebra¢ 250 ml
destylatu i doda¢ do niego 0,1 ml 0,1 M roztworu wodorotlenku
sodu (3.2) i dwie krople roztworu fenoloftaleiny (3.3). Barwa
rézowa musi utrzymywac si¢ przez co najmniej 10 sekund (tzn.
ze para wodna nie zawiera ditlenku wegla).

b) Umiesci¢ w kolbie 20 ml 0,1 M roztworu kwasu octowego.
Zebra¢ 250 ml destylatu. Miareczkowa¢ 0,1 M roztworem
wodorotlenku sodu (3.2): objgtos¢ roztworu zuzytego do
miareczkowania musi wynosi¢ co najmniej 19,9 ml (tzn. ze co
najmniej 99,5 % kwasu octowego zostalo odde-stylowane z
para wodna).

¢) Umiesci¢ w kolbie miarowej 20 ml 1 M roztworu kwasu mleko-
wego. Zabra¢ 250 ml destylatu i miareczkowaé kwas 0,1 M
roztworem wodorotlenku sodu (3.2).

Objetos¢ roztworu wodorotlenku sodu zuzytego do miareczko-
wania musi by¢ mniejsza lub réwna 1,0 ml (tzn. Ze nie wigcej
niz 0,5 % kwasu mlekowego zostato oddestylowane).



1990R2676 — PL — 13.08.2005 — 011.001 — 115

4.2.
43.

5.1

5.2.

5.3.

6.2.

6.3.

6.4.

7.1.

Kazdy zestaw lub metoda, ktore spelniaja wymagania powyz-
szego testu, sa zgodne z oficjalnymi migdzynarodowymi wymo-
gami dotyczacymi aparatury i metod.

Pompka wodna.
Kolba prozniowa.

PROCEDURA

Przygotowanie probki: usunigcie ditlenku wegla. Umiesci¢ okoto 50
ml wina w kolbie prozniowej; utworzy¢ w kolbie stan prozni, podta-
czajac pompke¢ wodna na jedna do dwoch minut, stale wstrzasajac
kolba.

Destylacja parowa

Umiesci¢ 20 ml wina pozbawionego ditlenku wegla w kolbie w
sposob opisany w ppkt 5.1. Doda¢ okoto 0,5 g kwasu winowego
(3.1). Zebra¢ co najmniej 250 ml destylatu.

Miareczkowanie

Miareczkowa¢ 0,1 M roztworem wodorotlenku sodu (3.2), uzywajac
dwoch kropli fenoloftaleiny (3.3) jako wskaznika. n"” ml oznacza objg-
to$¢ zuzytego wodorotlenku sodu.

Doda¢ cztery krople kwasu solnego rozcienczonego w stosunku 1:4
(3.4), 2 ml roztworu skrobi (3.3) i kilka krysztaléow jodku potasu
(3.6). Miareczkowa¢ wolny ditlenek siarki za pomoca 0,005 M
roztworu jodu (3.5). n"” ml oznacza zuzyta objgtos¢.

Dodawa¢ nasycony roztwor boranu sodu (3.8) do pojawienia sig
barwy roézowej. Miareczkowaé zwiazany ditlenek siarki za pomoca
0,005 M roztworu jodu (3.5). n” ml oznacza zuzyta objgtosc.

PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW
Metoda obliczania

Kwasowos¢ lotna, wyrazana w miliekwiwalentach na litr z doktad-
noscia do jednego miejsca dziesigtnego, wynosi:

A=5(m~0,1n"-005n").

Kwasowos¢ lotna, wyrazana w gramach kwasu octowego na litr z
doktadnoscia do dwoch miejsc dziesigtnych, wynosi:

0,300 (n — 0,1 n'— 0,05 n").
Powtarzalnos¢é ()
r = 0,7 meq/litr

r = 0,04 g/litr kwasu octowego.

Odtwarzalnos¢ (R)

R = 1,3 meq/litr
R

0,08 g/litr kwasu octowego.

Wino zawierajace kwas sorbinowy

Poniewaz przy objetosci destylatu wynoszacej 250 ml przechodzi do
niego 96 % kwasu sorbinowego, kwasowo$¢ pochodzaca z kwasu
sorbinowego nalezy odja¢ od oznaczonej kwasowosci lotnej, wiedzac,
ze 100 mg kwasu sorbinowego odpowiada kwasowosci 0,89 miliekwi-
walentow lub 0,053 g kwasu octowego i znajac zawarto$¢ kwasu
sorbinowego w mg/ml, ustalona innymi metodami.

OZNACZANIE KWASU SALICYLOWEGO UMIESZCZONEGO W
DESTYLACIE POCHODZACYM Z KWASOWOSCI LOTNEJ

Zasada

Po okresleniu kwasowosci lotnej i wprowadzeniu poprawki na
ditlenek siarki nalezy stwierdzi¢ obecnos¢ kwasu salicylowego, po
zakwaszeniu, poprzez fioletowe zabarwienie pojawiajace si¢ po
dodaniu soli zelaza (III).

Okreslenie kwasu salicylowego przechodzacego do destylatu z
kwasami lotnymi wykonuje si¢ w drugim destylacie, o tej samej objg-
tosci, co destylat wykorzystany do oznaczania kwasowosci lotnej. W



1990R2676 — PL — 13.08.2005 — 011.001 — 116

7.2.

7.2.1.
7.2.2.
7.2.3.

7.2.4.

7.3.

7.3.1.

7.3.2.

7.3.3.

destylacie tym oznacza si¢ kwas salicylowy kolorymetryczna metoda
poréwnawcza. Zawarto$¢ kwasu salicylowego odejmuje si¢ od kwaso-
wosci lotnej destylatu oznaczonej w destylacie uzyskanym w pierw-
szej destylacji.

Odczynniki
Kwas solny (HCI) (p,, = od 1,18 do 1,19 g/l).
0,1 M roztwér tiosiarczanu sodu (Na,S,0,- 5H,0).

10-procentowy (m/v) roztwor siarczanu zelazowo-amonowego (Fe,
(S50,);" (NH,),S0, - 24H,0).

0,01 M roztwor salicylanu sodu.

Roztwor salicylanu sodu (NaC,H,O;) o stezeniu 1,60 g/1).
Procedura

Identyfikacja kwasu salicylowego w destylacie kwasowosci lotnej

Natychmiast po oznaczeniu kwasowosci lotnej i1 wprowadzeniu
poprawki na zawarto$¢ wolnego i zwiazanego diditlenku siarki do
kolby stozkowej odmierzy¢ 0,5 ml kwasu solnego (7.2.1), 3 ml 0,1 M
roztworu tiosiarczanu sodu (7.2.2) i 1 ml roztworu siarczanu amonu
zelaza (III) (7.2.3).

Barwa fioletowa $wiadczy o obecnosci kwasu salicylowego.
Oznaczanie kwasu salicylowego

Na kolbie stozkowej opisanej powyzej zaznaczy¢ kreska objgtose
destylatu. Kolbg oprozni¢ i przeptukac.

Przeprowadzi¢ destylacje¢ parowa nastgpnej badanej probki wina o
objgtosci 20 ml i zebra¢ destylat do kolby stozkowej do kreski. Dodaé¢
0,3 ml czystego kwasu solnego (7.2.1) i 1 ml roztworu siarczanu
amonu zelaza (III) (7.2.3). Zawarto$¢ kolby stozkowej zabarwi si¢ na
fioletowo.

Do kolby stozkowej, identycznej jak kolba z zaznaczona kreska, nala¢
wodg destylowana w ilosci réwnej ilosci destylatu. Doda¢ 0,3 ml
czystego kwasu solnego (7.2.1) i 1 ml roztworu siarczanu amonu
zelaza (III) (7.2.3). Za pomoca biurety wprowadza¢ 0,01 M roztwor
salicylanu sodu (7.2.4) do uzyskania barwy fioletowej o natgzeniu
odpowiadajacym barwie roztworu w kolbie zawierajacej destylat wina.

n" ml oznacza objgtos¢ roztworu dodanego z biurety.
Poprawka do kwasowosci lotnej

Od objetosci » ml 0,1 M roztworu wodorotlenku sodu, zuzytego do
miareczkowania kwaséw w destylacie podczas oznaczania kwaso-
wosci lotnej, odja¢ objgtos¢ 0,1 x n"' ml.
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15. KWASOWOSC ZWIAZANA

ZASADA

Kwasowos$¢ zwigzana obliczana jest z réznicy migdzy kwasowoscia
catkowita a kwasowoscia lotna.

PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW
Kwasowos¢ zwiazana wyrazana jest w:

— miliekwiwalentach na litr,

— gramach kwasu winowego na litr.
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1.1.

1.2.

2.1.
2.1.1.

2.1.1.1.

2.1.1.2.

2.1.1.3.

2.1.2.

2.1.2.1.

16. KWAS WINOWY

ZASADA METODY
Metoda poréwnawcza

Kwas winowy wytracany jest w postaci (¥)winianu wapnia i ustalany
grawimetrycznie. Ustalenie to mozna dla poréwnania uzupehi¢ ustale-
niem metoda miareczkowa. Warunki wytracania (pH, calkowita objg-
tos¢ roztworu zuzytego do wytracania, stgzenie jondw wytracajacych)
powinny by¢ takie, aby nastapilo catkowite wytracenie (£)winianu
wapnia, natomiast D(—)—winian wapnia pozostaje w roztworze.

Jezeli do wina byl dodany kwas mezowinowy, ktory powoduje, ze
wytracanie (+) winianu wapnia jest niecalkowite, przed oznaczaniem
nalezy przeprowadzi¢ jego hydrolizg.

Metoda zwykla

Kwas winowy, wydzielony za pomoca kolumny jonowymiennej, ozna-
czany jest kolorymetrycznie w eluacie poprzez pomiar barwy czer-
wonej tworzacej sig¢ w reakcji z kwasem wanadowym. Eluat zawiera
réwniez kwas mlekowy i jabtkowy, ktore nie przeszkadzaja.

METODA POROWNAWCZA
Metoda grawimetryczna
Odczynniki

Roztwor octanu wapnia o stgzeniu 10 g wapnia w litrze:

weglan wapnia (CaCoO,) ... 25¢g
lodowaty kwas octowy (CH,COOH) (p,, = 1,05 g/ml) ... 40 ml
woda do ... 1 litra

(¥)winian wapnia, krystaliczny: CaC,0O.H,. 4H,O:

Odmierzy¢ 20 ml roztworu kwasu L(+) — winowego (5g/l) w zlewce
o pojemnosci 400 ml. Doda¢ 20 ml roztworu D(—) — winianu amonu
(6,126 g/1) i 6 ml roztworu octanu wapnia zawierajacego 10 g wapnia
w litrze (2.1.1.1).

Pozostawi¢ na dwie godziny w celu wytracenia winianu wapnia. Osad
zebra¢ w tyglu ze spiekanego szkta o porowatosci nr 4 i przemy¢ trzy
razy okoto 30 ml wody destylowanej. Wysuszy¢ do stalej wagi w
piecu w temperaturze 70 °C. Uzywajac wyzej wskazanych ilosci
odczynnikow, uzyskuje si¢ okoto 340 mg krystalicznego (+)winianu
wapnia.

Przechowywa¢ w zakorkowanej butelce.

Roztwor wytracajacy (pH 4,75):

— kwas D(—) — winowy ... 122 mg
— 25-procentowy (v/v) roztwor wodorot- 0,3 ml
lenku amonu (r,, = 0,97 g/ml) ...
— roztwér octanu wapnia (10 g/litr 8,8 ml
wapnia) ...
— woda do ... 1000 ml
Rozpusci¢ kwas D(—) — winowy, doda¢ wodorotlenek amonu i

uzupeti¢ do okoto 900 ml; doda¢ 8,8 ml roztworu octanu wapnia
(2.1.1), uzupetni¢ do 1 litra i sprowadzi¢ pH do 4,75 za pomoca
kwasu octowego. Poniewaz (+)winian wapnia jest trudno rozpusz-
czalny w takim roztworze, doda¢ 5 mg (£)winianu wapnia na litr,
miesza¢ przez 12 godzin i przesaczy¢.

Procedura

Wina bez dodatku kwasu mezowinowego

Umiesci¢ 500 ml roztworu wytracajacego i 10 ml wina w zlewce na
600 ml. Wymiesza¢ i zapoczatkowal wytracanie przez pocieranie

scianek naczynia koncem szklanej bagietki. Pozostawi¢ do wytracenia
na 12 godzin (przez noc).
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2.1.2.2.

2.2.
22.1.
22.1.1.
22.1.2.

2.2.1.3.

22.1.4.

22.2.

Przefiltrowa¢ ciecz i osad przez zwazony tygiel z filtrem ze spieka-
nego szkla o porowatoSci nr 4, umieszczony na czystej kolbie
prozniowej. Przepluka¢ naczynie filtratem, w ktérym zachodzito
wytracanie, aby przenies¢ cato$¢ osadu.

Wysuszy¢ do cigzaru statego w piecu w temperaturze 70 °C. Zwazy¢.
p oznacza wagg otrzymanego krystalicznego (£)winianu wapnia
(CaC,0O4H,. 4H,0).

Wina, do ktérych dodano kwas mezowinowy

W przypadku analizy win, do ktérych dodano kwas mezowinowy lub
istnieje przypuszczenie, ze zostal on dodany, nalezy na wstgpie prze-
prowadzi¢ hydrolizg tego kwasu w nastgpujacy sposob:

Umiesci¢ 10 ml wina i 0,4 ml lodowatego kwasu octowego
(CH,COOH, p,, = 1,05 g/ml) w kolbie stozkowej o pojemnosci 50 ml.
Na kolbie zamocowaé chlodnicg zwrotng i gotowaé przez 30 minut.
Pozostawi¢ do ostygnigcia i przenies¢ roztwor z kolby stozkowej do
zlewki na 600 ml. Przemy¢ kolbg dwukrotnie za pomoca 5 ml wody i
dalej postgpowac, jak opisano powyze;j.

Obliczona zawarto$¢ kwasu mezowinowego jest uwzgledniana w
koncowym wyniku oznaczenia jako kwas winowy.

Przedstawianie wynikow

Jedna czasteczka (£)winianu wapnia odpowiada potowie czasteczki
kwasu L(+)-winowego w winie.

Ilos¢ kwasu winowego na litr wina, wyrazana w miliekwiwalentach
kwasu winowego, wynosi 384,5 p.

Warto$¢ ta podawana jest z doktadnoscia do jednego miejsca po prze-
cinku.

Tlos¢ kwasu winowego na litr wina, wyrazana w gramach kwasu
winowego wynosi 28,84 p.

Wartos¢ ta podawana jest z doktadnoscia do jednego miejsca dziesigt-
nego.

Ilo§¢ kwasu winowego na litr wina, wyrazana w gramach soli potasu
kwasu winowego, wynosi 36,15 p.

Wartos¢ ta podawana jest z doktadnoscia do jednego miejsca dziesigt-
nego.

Poréwnawcza analiza miareczkowa

Odczynniki

Kwas solny (HCI) (1:5 v/v) (p,, = od 1,18 do 1,19 g/ml)
0,05 M roztwor EDTA:

EDTA (s6l disodowa kwasu etylenodiaminotetraocto-

wego):

(C,,H,N,O¢Na,- 2H,0) ... 18,61 g

woda destylowana do... 1000
ml

40-procentowy (m/v) roztwor wodorotlenku sodu:

wodorotlenek sodu (NaOH) ... 40 g

woda destylowana do... 100 ml

Wskaznik kompleksometryczny: 1 % (m/m)

kwas 2-hydroksy-1-(2-hydroksy-4-sulfo-1-naftylazo)-3- lg

naftoenowy (C, H;,N,0,S.- 3H,0) ...

bezwodny siarczan sodu (Na,SO,) ... 100 g

Procedura

Po zwazeniu umiesci¢ tygiel ze spiekanego szkta zawierajacy osad ()
winianu wapnia na kolbie proézniowej i rozpusci¢ osad za pomoca 10
ml rozcienczonego kwasu solnego (2.2.1.1). Przemy¢ tygiel ze spieka-
nego szkta w 50 ml wody destylowane;.
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2.2.3.

Doda¢ 5 ml 40-procentowego roztworu wodorotlenku sodu (2.2.1.3) i
okolo 30 mg wskaznika (2.2.1.4). Miareczkowac¢ 0,05 M roztworem
EDTA (2.2.1.2). n oznacza ilo$¢ ml zuzytych do miareczkowania.

Przedstawianie wynikow

Ilo§¢ kwasu winowego na litr wina, wyrazana w milickwiwalentach,
jest rtowna 5 n.

Warto$¢ ta jest podawana z doktadnoscia do jednego miejsca dziesigt-
nego.

Ilos¢ kwasu winowego na litr wina, wyrazana w gramach kwasu
winowego jest rtowna 0,375 n.

Wartos¢ ta jest podawana z doktadnoscia do jednego miejsca dziesigt-
nego.

Ilo§¢ kwasu winowego na litr wina, wyrazana w gramach winianu
potasu, rowna si¢ 0,470 n.

Wartos¢ ta jest podawana z doktadnoscia do jednego miejsca dziesigt-
nego.
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2.1.

2.2.

2.3.

2.4.

2.5.

3.1.

3.2.

3.3.

17. KWAS CYTRYNOWY

ZASADA METODY

Kwas cytrynowy przeksztalca si¢ w szczawiooctan i octan w reakcji
katalizowanej przez liazg cytrynianowa (CL):

cytrynian szczawiooctan + octan

A ———

W obecnosci dehydrogenazy jablczanowej (MDH) i dehydrogenazy
mleczanowej (LDH) szczawiooctan 1 jego dekarboksylowana
pochodna, pirogronian, sa redukowane do L-jablczanu i L-mleczanu
przez zredukowany dinukleotyd nikotynamidoadeninowy (NADH):

szczawiooctan + NADH + H* MDH

L-jabtczan + NAD*

LDH

————

pirogronian + NADH + H* L-mleczan + NAD*

Tlos¢ utlenionego dinukleotydu nikotynamido-adeninowego NAD* do
NADH w powyzszej reakcji jest proporcjonalna do ilosci obecnego
cytrynianu. Utlenienie NADH ustala si¢ poprzez pomiar spadku chton-
nosci przy dtugoscei fali 340 nm.

ODCZYNNIKI
Roztwor buforowy o pH 7,8,
(0,51 M glicyloglicyna; pH 7,8; Zn?*" (0,6 x 103 M):

rozpusci¢ 7,13 g glicyloglicyny w okoto 70 ml wody podwojnie
destylowane;j.

Dostosowac pH do 7,8 za pomoca okoto 13 ml 5 M roztworu wodo-
rotlenku sodu, doda¢ 10 ml roztworu chlorku cynkowego (ZnCl, 80
mg w 100 ml H,0) i uzupemi¢ do 100 ml woda podwojnie destylo-
wana.

Roztwor zredukowanego dinukleotydu nikotynamidoadeninowego
(NADH) (okoto 6 x 10~ 3 M): rozpusci¢ 30 mg NADH i 60 mg
NaHCO,; w 6 ml wody podwdjnie destylowanej.

Roztwor dehydrogenazy jablczanowej i dehydrogenazy mleczanowe;j
(MDH/LDH, 0,5 mg/ml MDH, 2,5 mg/ml LDH): zmiesza¢ 0,1 ml
roztworu MDH (5/ml mg MDH), 0,4 ml roztworu siarczanu amono-
wego (3,2 M1 0,5 ml LDH (5 mg/ml). Zawiesina ta jest trwata przez
co najmniej rok w 4 °C.

Liaza cytrynianowa (CL, 5 mg/ml biatka): rozpusci¢ 168 mg liofili-
zatu w 1 ml lodowato zimnej wody. Roztwor ten jest trwaly przez co
najmniej tydzien w 4 °C i przez co najmniej cztery tygodnie w stanie
zamrozenia.

Zaleca si¢ sprawdzi¢ aktywno$¢ enzymoéw przed wykonaniem ozna-
czania.

Poliwinylopolipirolidon (PVPP)

Uwaga: Wszystkie wyzej wymienione odczynniki sa dostgpne w
handlu.

APARATURA

Spektrofotometr umozliwiajacy pomiar przy dlugosci fali 340 nm,
przy ktorej NADH wykazuje maksimum absorpcji.

Jezeli spektrofotometr taki nie jest dostgpny, mozna uzy¢ spektrofoto-
metru o zrodle widma nieciaglego, umozliwiajacy pomiar przy 334
lub 365 nm.

Poniewaz w oznaczeniu mierzy si¢ bezwzgledna chtonno$é¢ (tzn. nie
wykorzystuje si¢ krzywych odwzorowania, natomiast przeprowadza
si¢ standaryzacjg, uwzgledniajac wspotczynnik ekstynkcji NADH),
nalezy sprawdzi¢ skale dlugosci fali i chtonno$¢ widmowa aparatu.

Celki szklane o drodze optycznej 1 cm lub celki jednorazowego
uzytku.

Mikropipety do pipetowania wielkoéci w zakresie 0,02—2 ml.
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6.1.

PRZYGOTOWANIE PROBKI

Oznaczanie cytrynianu przeprowadza si¢ zwykle bezposrednio w
winie, bez uprzedniego usuwania zwiazkéw barwnych (zabarwienia) i
bez rozcienczania, o ile zawarto$¢ kwasu cytrynowego wynosi ponizej
400 mg/l. W przeciwnym przypadku wino nalezy rozcienczy¢ do
uzyskania zawartosci cytrynianu od 20 do 400 mg/l (tzn. zawarto$¢
cytrynianu w badanej probce wynosi 5-80 pg).

Jezeli wina czerwone zawieraja duze ilosci sktadnikéw fenolowych,
zaleca si¢ poddanie ich obrobce za pomoca PVPP:

Wytworzy¢ zawiesing okoto 0,2 g PVPP w wodzie i odstawi¢ na 15
minut. Przefiltrowa¢ przez filtr karbowany.

Umiesci¢ 10 ml wina w kolbie stozkowej o pojemnosci 50 ml, dodaé¢
wilgotna PVPP usunigta topatka z filtra. Potrzasa¢ przez dwie do
trzech minut. Przefiltrowac.

PROCEDURA

a pomoca spektrofotometru z dlugoscia fali ustawionej na 340 nm
oznaczy¢ chtonno$¢ przy uzyciu jednocentymetrowych celek i w
stosunku do powietrza jako wzorca o zerowej chlonnosci (probka
odniesienia) (bez celki na drodze $wiatta). W jednocentymetrowych
celkach umiescic:

Celka odniesienia Celka z badang probka

(ml) (ml)
Roztwor 2.1 1,00 1,00
Roztwor 2.2 0,10 0,10
Badana probka - 0,20
Woda podwodjnie 2,00 1,80
destylowana
Roztwor 2.3 0,02 0,02

Wymieszac¢ i po okoto pigciu minutach odczyta¢ chtonnosé¢ roztworu
w celce porownawczej w celce z probka (4,).

Dodac¢:
Roztwor 2.4 0,02 ml 0,02 ml

Wymieszaé, pozostawi¢ do zakonczenia reakcji (okoto pig¢ minut) i
odczyta¢ chtonno$¢ w celce odniesienia i roztworu w celce z probka
(4y).

Obliczy¢ réznicg chlonnosci (4, — 4,) dla celki odniesienia i celki z
probka, A4, i A4

Na koniec obliczy¢ réznicg migdzy tymi réznicami:

A4 = AA4;— A4,

Uwaga: Czas niezbgdny do catkowitego przebiegu reakcji enzyma-
tycznej moze by¢ roézny dla kolejnych serii oznaczen. Powyzsza

warto$¢ jest podana tylko jako wskazowka i zaleca sig, aby byta ozna-
czana dla kazdej serii.

PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Zawarto$¢ kwasu cytrynowego podaje si¢ w miligramach na litr w
zaokragleniu do liczby calkowite;j.

Metoda obliczania

Ogolny wzor obliczania zawarto$ci kwasu cytrynowego w mg/l jest
nastgpujacy:

VxM

N T

gdzie

V' = objetos¢ badanego roztworu w ml (w niniejszym przyktadzie
3,14 ml)

vy = oblj)qtos',é badanej probki w ml (w niniejszym przyktadzie 0,2
m

M = masa czasteczkowa oznaczanej substancji
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6.2.

6.3.

(W niniejszym przyktadzie dla bezwodnego kwasu cytrynowego
M=192,1)

d = droga optyczna celki w cm (w niniejszym przykladzie 1 cm)

& = wspolczynnik chtonnosci NADH (przy 340 nm & = 6,3 mmol~
I'x1xcm ),

a wiec

C =479 x A4

Jezeli probka zostata rozcienczona w trakcie przygotowywania, wynik
nalezy pomnozy¢ przez wspotczynnik rozcienczenia.

Uwaga:

Przy 334 nm: C =488 x A (= 6,2 mmol™!' x 1 x cm™).

Przy 365 nm: C =887 x A (= 3,4 mmol™! x 1 x cm™).
Powtarzalnosé (r)

Stezenie kwasu cytrynowego ponizej 400 mg/l: » = 14 mg/1.
Stezenie kwasu cytrynowego powyzej 400 mg/l: r = 28 mg/l.
Odtwarzalnos¢ (R)

Stezenie kwasu cytrynowego ponizej 400 mg/l: R = 39 mg/l.
Stezenie kwasu cytrynowego powyzej 400 mg/l: R = 65 mg/l.
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1.2.

2.1.
2.1.1.

2.2.
2.2.1.

18. KWAS MLEKOWY

ZASADA METODY

Cata ilos¢ kwasu mlekowego (L-mleczan i D-mleczan) jest utleniana
przez dinukleotyd nikotynamido-adeninowy (NAD) do pirogronianu
w reakcji katalizowanej przez dehydrogenazg L-mleczanowa (L-LDH)
i dehydrogenazg D-mleczanowa (D-LDH).

Rownowaga tej reakcji jest zwykle przesunigta w strong mleczanu.
Usuwanie pirogronianu z mieszaniny reakcyjnej przesuwa rOwnowage
reakcji w strong tworzenia pirogronianu.

W obecnosci L-glutaminianu pirogronian przechodzi w L-alaning w
reakcji katalizowanej przez transaminazg glutaminowo-pirogronianowa
(GPT).

L-LDH
———

1) L-mleczan + NAD" pirogronian + NADH + H*

2) D-mleczan + NAD* D-LDH pirogronian + NADH + H*
. . .. GPT .
3) Pirogronian + L-glutaminian ~ L-alanina + o-ketoglu-
D a—

taran

Tlos¢ powstajacego NADH, mierzona poprzez wzrost chlonnosci przy
dtugosci fali 340 nm, jest proporcjonalna do ilo$ci mleczanu obecnego
w probce.

Uwaga:

Kwas L-mlekowy mozna niezaleznie ustali¢, wykorzystujac reakcje 1)
i 3), natomiast kwas D-mlekowy moze by¢ analogicznie ustalony za
pomoca reakcji 2) i 3).

Metoda rutynowa
Kwas mlekowy, wydzielony metoda chromatografii na zywicy jono-

wymiennej, jest utleniany do etanalu i oznaczany kolorymetrycznie po
przeprowadzeniu jego reakcji z nitroprusydkiem sodu i piperydyna.

METODA POROWNAWCZA
Odczynniki

Roztwor buforowy, pH 10 (0,6 mola/l glicyloglicyny; 0,1 mola/l L-
glutaminianu):

Rozpusci¢ 4,75 g glicyloglicyny i 0,88 g kwasu L-glutaminowego w
okoto 50 ml wody podwdjnie destylowanej; dostosowaé pH do 10 za
pomoca kilku mililitrow 10 M roztworu wodorotlenku sodu i
uzupehi¢ do 60 ml woda podwojnie destylowana.

Roztwor ten jest trwaly przez co najmniej 12 tygodni w temperaturze
4 °C.

Roztwor dinukleotydu nikotynamidoadeninowego (NAD), o stgzeniu
okoto 40 x 1073 M: rozpusci¢ 900 mg NAD w 30 ml wody podwojnie
destylowanej. Roztwor ten jest trwaly przez co najmniej 4 tygodnie w
temperaturze 4 °C.

Zawiesina transaminazy glutaminowo-pirogronianowej (GPT), 20 mg/
ml. Zawiesina ta jest trwata przez co najmniej rok w temperaturze 4 °

C.

Zawiesina dehydrogenazy L-mleczanowej (L-LDH), 5 mg/ml. Zawie-
sina ta jest trwala przez co najmniej rok w temperaturze 4 °C.

Zawiesina dehydrogenazy D-mleczanowej (D-LDH), 5 mg/ml. Zawie-
sina ta jest trwata przez co najmniej rok w temperaturze 4 °C.

Zaleca sig sprawdzenie aktywnosci enzymow przed okresleniem.

Uwaga: Wszystkie odczynniki sa dostgpne w handlu.

Aparatura

Spektrofotometr umozliwiajacy pomiar przy dlugosci fali 340 nm,
przy ktorej NADH wykazuje maksimum absorpcji.

Jezeli spektrofotometr taki nie jest dostgpny, mozna uzy¢ spektrofoto-
metru o zrédle widma nieciaglego, umozliwiajacy pomiar przy 334
lub 365 nm.
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222,

2.2.3.

2.3.

2.4.

24.1.

24.2.

Poniewaz przy oznaczaniu uwzglednia si¢ wartos¢ bezwzgledna
chlonnosci (tzn. nie wykorzystuje si¢ krzywych odwzorowania, nato-
miast przeprowadza si¢ normalizacj¢, uwzgledniajac wspotczynnik
ekstynkcji NADH), nalezy sprawdzi¢ skale dlugosci fali i chtonno$é
widmowsa aparatu.

Celki szklane o drodze optycznej 1 cm lub celki jednorazowego
uzytku.

Mikropipety do odmierzania objgtosci w zakresie 0,02-2 ml.
Przygotowanie proébki

Uwaga wstepna: Zadna cze$é uzywanego szkta, ktora wchodzi w
kontakt z mieszaning reakcyjna, nie moze by¢ dotykana palcami, gdyz
w ten sposOb mozna wprowadzi¢ kwas L-mlekowy i spowodowaé
btad w wyniku.

Ustalanie kwasu mlekowego przeprowadza si¢ zwykle bezposrednio
w winie, bez uprzedniego usuwania zwigzkéw barwnych i bez
rozcienczania, o ile zawarto$¢ kwasu mlekowego wynosi ponizej 100
mg/l. Jezeli jednak zawarto$¢ kwasu mlekowego wynosi migdzy:

— 100 mg/li 1 g/l, rozcienczy¢ 1:10 woda podwojnie destylowana,
— 1 g/112,5 g/l, rozcienczy¢ 1:25 woda podwdjnie destylowana,
— 2,5¢g/1i5 g/l, rozcienczy¢ 1:50 woda podwdjnie destylowana.
Procedura

Ustalanie kwasu mlekowego ogoltem

Temperatura roztworu buforowego przed przystapieniem do ustalania
powinna wynosi¢ 20-25 °C.

Ustawi¢ dlugo$¢ fali w spektrofotometrze na 340 nm i ustali¢ chlon-
nos$¢, stosujac celki o drodze optycznej 1 cm i w stosunku do powie-
trza jako wzorca o zerowej chtonno$ci (celka odniesienia) (bez celki
na drodze $wiatta) lub w stosunku do wody jako odnosnika.

W jednocentymetrowych celkach umiescic:

Celka odniesienia Celka z badana probka

(ml) (ml)
Roztwér 2.1.1 1,00 1,00
Roztwor 2.1.2 0,20 0,20
Woda podwdjnie 1,00 0,80
destylowana
Zawiesina 2.1.3 0,02 0,02
Probka poddawana - 0,20
badaniu

Wymieszaé, uzywajac mieszadla szklanego lub prgtu z materiatu
syntetycznego ze sptaszczonym koncem: po okoto 5 minutach zmie-
rzy¢ chlonnos$¢ roztworéw w celkach z odniesienia i celkach z probka

().

Doda¢ 0,02 ml roztworu 2.1.4 i 0,05 ml roztworu 2.1.5, doktadnie
wymieszaé, pozostawi¢ do zakonczenia reakcji (okoto 30 minut),
nastgpnie zmierzy¢ chtonno$¢ roztworow w celkach odniesienia i
celkach z probka (4,).

Obliczy¢ roznicg chtonnosci (4,— 4,) dla celek odniesienia i celek z
probka, A4, i 44 4.

Na koniec obliczy¢ réznicg migdzy tymi réznicami:
AAd=AAg- A4,
Oznaczanie kwasu L-mlekowego i kwasu D-mlekowego

Oznaczanie kwasu L-mlekowego i D-mlekowego mozna prowadzi¢
niezaleznie, stosujac metod¢ oznaczania kwasu mlekowego ogotem do
momentu wyznaczenia wartosci 4,, a dalej postgpujac w nastgpujacy
sposob:

Doda¢ 0,02 ml roztworu 2.1.4, doktadnie wymiesza¢, pozostawi¢ do
zakonczenia reakcji (okoto 20 minut) i zmierzy¢ chtonno$¢ w celkach
odniesienia i w celkach z probka (4,).
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2.5.

2.5.1.

2.5.1.1.

2.5.1.2.

2.5.2.

Doda¢ 0,05 ml roztworu 2.1.5, doktadnie wymiesza¢, pozostawi¢ do
zakonczenia reakcji (okoto 30 minut) i zmierzy¢ chtonno$¢ w celkach
odniesienia i w celkach z probka (4,).

Obliczy¢ roznice (4,— A,) dla kwasu L-mlekowego i (4;— 4,) dla
kwasu D-mlekowego migdzy chionno$ciami roztworéw w celkach
odniesienia i w celkach z probka, 44, i 44,.

Na koniec obliczy¢ roznicg migdzy tymi réznicami:
A4 = A4, — A4,
Uwaga:

Czas potrzebny do zakonczenia reakcji enzymatycznej moze rozni¢
sig¢ przy kolejnych oznaczeniach. PowyzZsze wartosci sa podane tylko
jako wskazowka i zaleca sig, aby byly oznaczane dla kazdej serii. Przy
oznaczaniu wylacznie kwasu L-mlekowego czas inkubacji mozna
skroci¢ do 10 minut.

Przedstawianie wynikow

Stezenie kwasu mlekowego nalezy poda¢ w gramach na litr z doktad-
noscia do jednego miejsca dziesigtnego.

Metoda obliczania

Ogolny wzor na obliczanie zawartosci kwasu mlekowego w g/l jest
nastgpujacy:
V x M

= —— X AA
¢ g xd xvx1000

gdzie:
V' = objgtos¢ badanego roztworu w ml (V' = 2,24 ml dla kwasu L-

mlekowego, V= 2,29 dla kwasu D-mlekowego i kwasu mleko-
wego ogotem)

v = objeto$¢ badanej probki w ml (w niniejszym przyktadzie 0,2
ml)

M = masa czasteczkowa oznaczanej substancji (W niniejszym przy-
ktadzie dla kwasu DL-mlekowego M = 90,08)

d = droga optyczna celki w cm (w niniejszym przyktadzie 1 cm)

e = wspolczynnik chlonnosci NADH, (w 340 nm ¢ = 6,3 mmol~ !
x 1 xem1).

Calkowita zawarto$¢ kwasu mlekowego i kwasu D-mlekowego
C=0,164 x A4

Jezeli probka zostata rozcienczona w trakcie przygotowania do usta-
lenia, wynik nalezy pomnozy¢ przez wspolczynnik rozcienczenia.

Uwaga:

Pomiar w 334 nm: C = 0,167 X A4, (¢ =6,2 mmol™ x 1 x cm™).
Pomiar w 365 nm: C = 0,303 X A4, (e= 3,4 mmol™! x 1 x cm™).
Kwas L-mlekowy

C=0,160 x A4

Jezeli probka zostata rozcienczona w trakcie przygotowania do usta-
lenia, wynik nalezy pomnozy¢ przez wspotczynnik rozcienczenia.

Uwaga:

Pomiar w 334 nm: C = 0,163 X A4 (= 6,2 mmol™ x 1 x cm™).
Pomiar w 365 nm: C = 0,297 x A4 (= 3,4 mmol! x 1 x cm™).
Powtarzalnosé (r)

r=0,02+ 0,07 xg/l

X, oznacza stezenie kwasu mlekowego w probce w g/l.
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2.5.3.

Odtwarzalnosé (R)
R=10,05+0,125 x, g/l

x, oznacza stgzenie kwasu mlekowego w probce w g/l.
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2.3.

2.4.

3.1.

3.2

19. KWAS L-JABLKOWY

ZASADA METODY

Kwas L-jabtkowy (L-jabtczan) jest utleniany przez dinukleotyd niko-
tynamidoadeninowy (NAD) do szczawiooctanu w reakcji katalizo-
wanej przez dehydrogenazg L-jablczanowa (L-MDH).

Rownowaga tej reakcji jest zwykle wyraznie przesunigta w strong
jabtczanu. Usuwanie szczawiooctanu z mieszaniny reakcyjnej prze-
suwa réwnowagg reakcji w strong tworzenia szczawiooctanu. W obec-
nosci L-glutaminianu szczawiooctan przechodzi w L-asparaginian w
reakcji katalizowanej przez transaminazg glutaminianowo-szczawiooc-
tanowa (GOT):

1) L-jablczan + NAD* _LMDH o czawiooctan + NADH + H*

GOT

2) Szczawiooctan + L-glutaminian

L-asparaginian + o

ketoglutaran

Tlos¢ powstajacego NADH, mierzona poprzez wzrost chlonnosci przy
dtugosci fali 340 nm, jest proporcjonalna do ilo$ci L-jablczanu obec-
nego w probce.

ODCZYNNIKI
Roztwor buforowy, pH 10
(glicylogilcyna 0,6 M; L-glutaminian 0,1 M):

Rozpusci¢ 4,75 g glicyloglicyny i 0,88 g kwasu L-glutaminowego w
okoto 50 ml wody podwdjnie destylowanej; sprowadzi¢ pH do 10 za
pomoca okoto 4,6 ml 10 M wodorotlenku sodu i uzupetni¢ do 60 ml
woda podwojnie destylowana.

Roztwor ten jest trwaly przez co najmniej 12 tygodni w temperaturze
4 °C.

Roztwor dinukleotydu nikotynamidoadeninowego (NAD), okoto 47 x
107 M:Rozpusci¢ 420 mg NAD w 12 ml wody podwdjnie destylo-
wanej. Roztwor ten jest trwaty przez co najmniej 4 tygodnie w tempe-
raturze 4 °C.

Zawiesina transaminazy glutaminianowo-szczawiooctanowej (GOT), 2
mg/ml. Zawiesina jest trwala przez co najmniej rok w temperaturze 4
0,

C.

Roztwor dehydrogenazy L-jabtczanowej (L—MDH), 5 mg/ml.
Roztwor ten jest trwaly przez co najmniej rok w temperaturze 4 °C.

Uwaga: Wszystkie powyzsze odczynniki sa dostgpne w handlu.
APARATURA

Spektrofotometr umozliwiajacy pomiar przy dlugosci fali 340 nm, w
ktorej NADH wykazuje maksimum absorpcji.

Jezeli spektrofotometr taki nie jest dostgpny, mozna uzy¢ spektrofoto-
metru o zrédle widma nieciaglego, umozliwiajacy pomiar przy 334
lub 365 nm.

Poniewaz w oznaczeniu wykorzystuje si¢ bezwzgledna chlonnosé
(tzn. nie wykorzystuje si¢ krzywych odwzorowania, natomiast prze-
prowadza si¢ normalizacjg, uwzglgdniajac wspotczynnik ekstynkcji
NADH), nalezy sprawdzi¢ zakres dlugosci fali i chlonno$¢ widmowa
aparatu.

Celki szklane o drodze optycznej 1 cm lub celki jednorazowego
uzytku.

Mikropipety do odmierzania objgtosci w zakresie 0,01—2 ml.
PRZYGOTOWANIE PROBKI

Oznaczanie L-jablczanu przeprowadza si¢ zwykle bezposrednio w
winie, bez uprzedniego usuwania zwiazkow barwnych (koloryzu-
jacych) i bez rozcienczania, o ile zawarto§¢ kwasu L-jabtkowego
wynosi ponizej 350 mg/l (oznaczana przy 365 nm). Jezeli nie, wino
nalezy rozcienczy¢ woda podwdjnie destylowana do uzyskania zawar-
tosci L-jablczanu 30—350 mg/l (tzn. ze zawarto$¢ L-jablczanu w
badanym roztworze wynosi 3—35 pg).
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6.1.

Jezeli zawarto$¢ jablczanu w winie wynosi mniej niz 30 mg/l, objgtos¢
badanej probki mozna zwigkszy¢ do 1 ml. W tym przypadku ilos¢
dodawanej wody nalezy zmniejszy¢ w ten sposob, aby catkowita objg-
tos¢ roztworu w obu celkach byta rowna.

PROCEDURA

Za pomoca spektrofotometru z dlugoscia fali ustawiona na 340 nm
oznaczy¢ chtonno$é przy uzyciu celek o drodze optycznej 1 cm i w
stosunku do powietrza jako wzorca o zerowej chtonnosci (odniesienie)
(bez celki na drodze §wiatta) lub w stosunku do wody jako wzoru.

W celkach o drodze optycznej 1 cm umiescic:

Celka odniesienia Celka z probka

(ml) (ml)
Roztwor 2.1 1,00 1,00
Roztwor 2.2 0,20 0,20
Woda podwodjnie 1,00 0,90
destylowana
Zawiesina 2.3 0,01 0,01
Badana probka - 0,10

Wymieszaé; po okoto 3 minutach odczyta¢ chtonnos$é roztworow w
celce odniesienia 1 w celce z probka (4,).

Dodac¢:
Roztwor 2.4 0,01 ml 0,01 ml

Wymieszaé, pozostawi¢ do zakonczenia reakeji (okoto 5—10 minut) i
odczyta¢ chtonnosc¢ roztworéw w celce z probka odniesienia i w celce
z badang probka (4,).

Obliczy¢ réznice chionnosci (A4, — A4,)dla celek z probka odnie-
sienia i celek z probka, Ay 1 Ag.

Na koniec obliczy¢ réznicg migdzy tymi roznicami: A4 = A4, — A4,
Uwaga: Czas niezbgdny do catkowitego przebiegu reakcji enzyma-
tycznej moze byc¢ rozny dla réznych serii oznaczen. Powyzsza wartos$¢
jest podana tylko jako wskazowka i zaleca sig, aby byla oznaczana dla
kazdej serii.

PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Zawarto$¢ kwasu L-jabtkowego podaje si¢ w gramach na litr z
doktadnoscia do jednego miejsca dziesigtnego.

Metoda obliczania

Ogolny wzor obliczania zawarto$ci kwasu cytrynowego w g/l jest
nastgpujacy:
V x M

. = —— X
e xd xvx1000

AA
gdzie

V' = objgtos¢ badanego roztworu w ml (tu 2,22 ml)

v = objgtos¢ probki w ml (w niniejszym przykladzie 0,1 ml)

M = masa czasteczkowa oznaczanej substancji (W niniejszym przy-
ktadzie dla kwasu L-jabtkowego, M = 134,09)

d = droga optyczna celki w cm (w niniejszym przyktadzie 1 cm)

¢ = wspolczynnik chtonnosci NADH (przy 340 nm ¢ = 6,3 mmola
“Ix 1 xeml),

a wigc dla L-jablczanu:
C=0,473 x A4 g/l

Jezeli probka zostata rozcieficzona w trakcie przygotowywania, wynik
nalezy pomnozy¢ przez wspotczynnik rozcienczenia.

Uwaga:
Przy pomiarze w 334 nm: C = 0,482 x A4
Przy pomiarze w 365 nm: C = 0,876 x A4
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6.3.

Powtarzalnosé (r)

r=0,03 + 0,034 x,

X, oznacza stgzenie kwasu jabtkowego w probee w g/l.
Odtwarzalnosé¢ (R)

R=10,05+0,071 x,

x, oznacza stgzenie kwasu jabtkowego w probee w g/l.
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3.1

3.2.

3.3.

20. KWAS D-JABLKOWY

(metoda enzymatyczna)

ZASADA

W obecnosci dehydrogenezy D-jablczanu (D-MDH) kwas D-
jabtkowy (D-jablczan) zostaje utleniony przez dinukleotyd niko-
tyno-amidoadeninowy do szczawiooctanu. Powstaly szcza-
wiooctan rozszczepia si¢ na pirogronian i ditlenek wegla.

D-MDH

D-jablczan + NAD" pirogronian + CO, + NADH + H"

Ilo§¢ powstalego NADH jest proporcjonalna do stgzenia kwasu
D-jablkowego i mierzy sig ja z zastosowaniem dtugosci fali 334,
340 lub 365 nm.

ODCZYNNIKI
Sktad badania dla okoto 30 oznaczen:

a) Butla 1 zawierajaca okoto 30 ml roztworu sktadajacego sig z
buforu Hepes [N-(2-hydroksyetyl)piperazyna-N’-2-kwas 2
etanosulfonowy], pH = 9,0 oraz stabilizatory;

b) Butla 2 zawierajaca okoto 210 mg liofilizatu NAD;

c) Trzy butle 3 zawierajace liofilizat D-MDH, kazda okoto 8
jednostek.

Przygotowanie roztworu

Uzy¢ zawartosci butli 1 nierozcienczonej. Przed uzyciem
rozgrzaé¢ do 20-25 °C.

Rozpusci¢ zawartos¢ butli 2 w 4 ml wody podwojnie destylo-
wanej.

Rozpusci¢ zawarto$¢ jednej z butli 3 w 0,6 ml wody podwdjnie
destylowanej. Przed uzyciem rozgrza¢ do 20-25 °C.

Stabilnos$é¢ roztworéw

Zawarto$¢ butli 1 jest stabilna przez co najmniej jeden rok, jesli
jest przechowywana w temperaturze +4 °C; roztwor 2 jest
stabilny przez trzy tygodnie, jesli jest przechowywany w tempe-
raturze +4 °C oraz przez dwa miesiace, jesli jest przechowywany
w temperaturze -20 °C; roztwor 3 jest stabilny przez pig¢ dni,
jesli jest przechowywany w temperaturze +4 °C.

APARATURA

Spektrometr pozwalajacy na pomiar przy dlugosci fali 340 nm,
to jest dlugosci fali, przy ktorej NADH ma maksimum absorpcji.
W razie braku mozna uzy¢ spektrometru ze zréodlem nieciaglego
widma pozwalajacym na pomiary przy dlugosci fali 334 lub
365 nm. Poniewaz uwzglednia si¢ pomiary absolutnej absorpcji
(tj. nie zestaw roztworow kalibracyjnych, lecz odniesienie do
wspotczynnika ekstynkcji NADH), nalezy sprawdzi¢ skale
dtugosci fali oraz spektrum absorpcji.

Szklane kuwety z droga $wiatta 1 cm (w zalezno$ci od prefe-
rencji mozna uzy¢ kuwet jednorazowych).

Mikropipety do pipetowania objgtosci w zakresie 0,01-2 ml.
PRZYGOTOWANIE PROBKI

Analiz¢ D-jablczanu przeprowadza si¢ normalnie bezposrednio
na winie, bez wstgpnej dekoloryzacji.

Ilo$¢ D-jablczanu w kuwecie powinna wynosi¢ migdzy 2 a
50 pg. Dlatego wino musi by¢ rozcienczone w celu otrzymania
stgzenia D-jablczanu odpowiednio migdzy 0,02 a 0,5 g/l lub
0,02 a 0,3 g/l (w zalezno$ci od uzywanego aparatu).

Tabela rozcienczania:
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Szacowana ilo§¢ D-jabtczanu/litr

Mierzone przy:

Rozcienczenie

Czynnik

z woda rozcienczania F
340 lub 334 nm 365 nm
<03g <05¢g o 1
03-30g 0,5-50g 1+9 10
PROCEDURA

Za pomoca spektrometru ustawionego na szerokos¢ fali 340 nm
ustala¢  absorpcjg, uzywajac kuwet jednocentymetrowych,
uzywajac powietrza do ustawienia absorpcji zero (brak kuwety
w $ciezce optycznej) lub uzywajac wody.

Pipeta w kuwetach:

Odniesienie Badanie
Roztwor 1 1,00 ml 1,00 ml
Roztwor 2 0,10 ml 0,10 ml
Woda podwdjnie 1,80 ml 1,70 ml
destylowana
Probka do pomiaru - 0,10 ml

Zmiesza¢ i po okolo szesciu minutach zmierzy¢ absorpcje
roztworéw odniesienia i roztworéw do badan (Al).

Dodac¢:

Odniesienie Badanie

Roztwor 3 0,05 ml 0,05 ml

Zmiesza¢; poczeka¢ na zakonczenie reakcji (okoto 20 minut) i
zmierzy¢ absorpcje roztworu odniesienia i roztworu do badan
(A?).

Obliczy¢ roznice absorpcji (A2 - A') dla roztworu odniesienia
(AAT) i roztworu do badan (AAF). Na zakonczenie obliczy¢
réznicg migdzy tymi réznicami: AA = AAF — AAT.

Uwaga: Czas wymagany dla zakoriczenia dziatania enzymu
moze by¢ zréznicowany w stosunku do roznych patii. Powyzszy
czas podany jest jedynie jako wskazowka i zaleca sie, aby
ustalaé go dla poszczegolnej partii.

Kwas D-jabtkowy reaguje szybko. Enzym przeksztatca kwas L-
winowy, jednak o wiele wolniej. Thumaczy to niewielka reakcjg
poboczna, ktoéra mozna skorygowaé za pomoca ekstrapolacji
(patrz dodatek A).

PRZEDSTAWIENIE WYNIKOW
Ogolny wzor na obliczenie stezenia w mg/l jest nastgpujacy:

c_VxPM,
edv

AA

gdzie:

v
v = objgtos¢ probki w ml (0,1 ml)

objetos¢ roztworu do badan w ml (2,95 ml)

PM = masa molekularna substancji, ktora ma by¢ ustalona
(dla kwasu D-jabtkowego PM = 134,09)

Sciezka optyczna kuwety w cm (1 cm)

o
Il

€ = wspolczynnik absorpcji NADH:
przy 340 nm = 6,3 (1 mmol! cm™)
przy 365 nm = 3,4 (1 mmol! cm™)
przy 334 nm = 6,18 (1 mmol! cm™).
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7.2.

8.1.

8.2.

8.3.

8.4.

8.5.

8.6.

8.7.

Jezeli probka zostata rozcienczona podczas jej przygotowywania,
pomnozy¢ wynik przez wspotczynnik rozcienczania.

Stgzenie kwasu D-jablkowego podaje si¢ w miligramach na litr
(mg/1) bez miejsc liczb dziesigtnych.

DOKLADNOSC

Dane szczegétowe dotyczace proby migdzylaboratoryjnej
odnosnie do doktadnosci metody streszczone sa w dodatku B.
Warto$ci otrzymane z proby migdzylaboratoryjnej moga nie by¢
stosowalne do zakresow zaggszczenia analitu oraz parametrow
statystycznych innych niz podane w dodatku B.

Powtarzalnosé

Absolutna réznica migdzy dwoma indywidualnymi wynikami
otrzymanymi z identycznych materii poddanych probie z zasto-
sowaniem tej samej aparatury, w najkrotszych okresach czasu
nie przekroczy wartosci powtarzalnosci r w wigeej niz 5 % przy-
padkow.

=11 mg/l.
Odtwarzalnosé

Absolutna ré6znica migdzy dwoma niezaleznymi wynikami otrzy-
manymi z badania przeprowadzonego na identycznej materii
poddanej probie w dwoch réznych laboratoriach nie przekroczy
wartosci odtwarzalno$ci R w wigcej niz 5 % przypadkow.

R= 20 mg/l.

DOZOWANIE KWASU D-JABLKOWEGO (D(+)-KWAS
JABLKOWY) W WINACH O NISKIM POZIOMIE KWASU
D-JABLKOWEGO

ZAKRES ZASTOSOWANIA

Opisana metoda jest stosowana do dozowania, $rodkami enzy-
matycznymi, kwasu D-jabtkowego w winach o poziomie ponizej
50 mg/l.

ZASADA

Zasadg tej metody opisano w pkt 1. Powstawanie NADH po
wprowadzeniu do celki 50 mg/l kwasu D-jabtkowego jest
proporcjonalne do ilosci D-jablczanu obecnego i jest mierzone
na podstawie wzrostu chtonnosci przy dtugosci fali 340 nm.

ODCZYNNIKI

0,199 g/l roztworu kwas D-jabtkowego plus odczynniki wska-
zane w pkt 2.

APARATURA

Aparatura okres§lona w pkt 3.
PRZYGOTOWANIE PROBKI
Jak okres$lono w pkt 4.
PROCEDURA

Procedura jest taka, jaka opisano w pkt 5, ale tacznie z wprowa-
dzeniem do celki pomiarowej 50 mg/l kwasu D-jablkowego.
(Wprowadzenie 0,025 ml roztworu 0,199 g/l kwasu D-jabtko-
wego, zastgpujac rownowazna ilos¢ wody; uzyskane warto$ci
pomniejsza si¢ o 50 mg/l).

WEWNETRZNA OCENA

Ponizsza tabela podsumowuje informacje dotyczace wewngtrzne;j
oceny metody okreslania dozowania kwasu D(+)-jabtkowego po
dodaniu 50 mg/l izomeru.

Zakres pomiarowy 0 mg do 70 mg kwasu D- jabtkowego na litr.

korelacji migdzy 0,990 a 0,994

W tych granicach metoda jest linearna ze wspotczynnikiem

Limit kwantyfikacji 24,4 mg/l
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>

Limit wykrywania

8,3 mg/l

Czuto$é

0,0015 abs/mg/1

Stopien regeneracji

87,5-115,0 % dla biatych win i 75-105 % dla czerwonych
win

Powtarzalnos$¢

12,4 mg/l dla biatych win (zgodnie z metoda OIV
=12,5 mg/l)

12,6 mg/l dla czerwonych win (zgodnie z metoda OIV
12,7 mg/l)

Wspotczynnik zmiennoSci

4,2-7,6 % (biale wina i czerwone wina)

Zmienno$¢ wewnatrzlaborato-
ryjna

CV =74 % (s = 4,4 mg/l; $rednia = 59,3 mg/l)
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Dodatek A
Postgpowanie z reakcjami pobocznymi

Reakcje poboczne wynikaja zwykle z drugorzednych reakcji enzymu, obecnos$ci
innych enzyméw w matrycy probek lub interakcji jednego lub wigcej elementéw
matrycy z kofaktorem reakcji enzymatyczne;j.

W przypadku normalnej reakcji absorpcja osiaga statg warto$¢ po pewnym czasie,
zwykle po 10-20 minutach, w zalezno$ci od szybkosci specyficznej reakcji enzy-
matycznej. Jednakze gdy wystepuja reakcje drugorzedne, absorpcja nie osiaga
warto$ci stalej, ale wzrasta regularnie w przedziale czasowym. Ten rodzaj procesu
potocznie nazywa sig ,,reakcja poboczna”.

Gdy wystgpuja reakcje poboczne, absorpcjg roztworu powinno si¢ mierzy¢ w
regularnych odstgpach czasu (co dwie do pigciu minut) po uplywie czasu
koniecznego, aby roztwor mianowany osiagnat absorpcj¢ koncowa. Jesli
absorpcja wzrasta regularnie, nalezy wykona¢ pigé lub szes$¢ pomiarow i dokonaé
ich ekstrapolacji za pomoca wykresu lub obliczenia w celu ustalenia absorpcji,
ktora mozna bylo zaobserwowac przy dodaniu ostatniego enzymu (T0). Stgzenie
substratu oblicza si¢ na podstawie réznicy w ekstrapolacji absorpcji w tym czasie
(Af - Ai).

Absorpcja

Reakcja gtéwna i poboczna

'
]
L]
: AA/At = constant
'
t
]
)

-------
______
-----

Reakcja gtéwna

Reakcja poboczna

_____
- -
------
_____
______
—————
.....

Czas
TO (Dodanie ostatniego enzymu) z

Rysunek 1. Reakcja poboczna
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Dodatek B

Rodzaje probek:
Rok proby migdzylaboratoryjne;j: 1995
Liczba laboratoriow: 8
Liczba probek: 5 z dodatkiem kwasu D-jablkowego

Probka A B C D E
Liczba laboratoriéw pozostatych po odrzuceniu labo- 7 8 7 8 7
ratoriow wykazujacych aberracyjne wyniki
Liczba laboratoriéw wykazujacych aberracyjne 1 o 1 o 1
wyniki
Liczba przyjetych wynikow 35 41 35 41 36
Srednia warto$é () () (mg/l) 161,7 65,9 33,1 106,9 111,0
Standardowe odchylenie powtarzalnosci (sr)(mg/l) 4,53 4,24 1,93 4,36 4,47
Wzgledne odchylenie standardowe powtarzalnosci 2,8 6,4 5,8 4.1 4,00
(RSDr) (%)
Granica powtarzalnosci (r) (mg/l) 12,7 11,9 5,4 12,2 12,5
Standardowe odchylenie odtwarzalnosci (sR) (mg/1) 9,26 7,24 5,89 6,36 6,08
Wzgledne odchylenie standardowe odtwarzalnosci 5,7 11 17,8 5,9 5,5
(RSDR) ( %)
Granica odtwarzalnosci (R) (mg/l) 25,9 20,3 16,5 17,8 17,0

H

Rodzaje probek:

A: wino czerwone; B: wino czerwone; C: wino biate; D: wino biate; E: wino

biale.
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21. CALKOWITY KWAS JABLKOWY

ZASADA

Kwas jabtkowy, rozdzielony za pomoca kolumny anionowymiennej,
oznaczany jest kolorymetrycznie w eluacie, poprzez pomiar barwy
z0ltej, tworzacej si¢ w reakcji z kwasem chromotropowym w obec-
nosci stgzonego kwasu siarkowego. Poprawka na obecno$¢ substancji
przeszkadzajacych dokonywana jest poprzez odjgcie chtonnosci uzys-
kanej w reakcji prowadzonej z 86-procentowym kwasem siarkowym i
kwasem chromotropowym (kwas jabtkowy nie reaguje przy takim
stgzeniu kwasu) od chtonnosci uzyskanej przy uzyciu kwasu siarko-
wego o stezeniu 96 %.

APARATURA

Kolumna szklana o dlugosci okoto 250 mm i $rednicy wewngtrznej
35 mm, wyposazona w zawor odwadniajacy.

Kolumna szklana o dlugosci okoto 300 mm i $rednicy wewngtrznej
10 — 11 mm, wyposazona w zawor odwadniajacy.

Laznia wodna kontrolowana termostatycznie, o temperaturze 100 °C.

Spektrofotometr ustawiony na wykonywanie pomiaru przy 420 nm, z
celkami o drodze optycznej 10 mm.

ODCZYNNIKI

Silnie zasadowa Zywica jonowymienna (np. Merck III).
Wodorotlenek sodu 5 % (m/v).

Kwas octowy 30 % (m/v).

Kwas octowy 0,5 % (m/v).

Siarczan sodu 10 % (m/v).

Stgzony kwas siarkowy 95—97 % (m/m).

Kwas siarkowy 86 % (m/m).

Kwas chromotropowy 5 % (m/v).

Przed kazdym okre$leniem przygotowal S$wiezy roztwor poprzez
rozpuszczenie 500 mg chromotropianu sodu (C,,H,Na,O,S, - 2H,0) w
10 ml wody destylowane;.

Roztwor kwasu DL-jabtkowego, 0,5 g/1.

Rozpusci¢ 250 g kwasu jablkowego (C,H,O,) w roztworze (10 %)
siarczanu sodu, uzupetni¢ do 500 ml roztworem (10 %) siarczanu
sodu (3.5).

PROCEDURA
Przygotowanie zywicy jonowymiennej

Umiesci¢ zatyczke z waty nasaczonej woda destylowana na dnie
kolumny (35 x 250 mm), nad zaworem. Do szklanej kolumny wlaé
zawiesing zywicy anionowymiennej. Poziom cieczy powinien znajdo-
wacsig 50 mm ponad warstwa zywicy. Przeptuka¢ 1000 ml wody
destylowanej. Nastgpnie przemy¢ roz- tworem (5 %) wodorotlenku
sodu, saczy¢ roztwor przez kolumng do chwili, gdy goérny poziom
cieczy w kolumnie znajdzie si¢ 2-3 mm nad zlozem zywicy i
dwukrotnie powtorzy¢ przemywanie S-procentowym wodorotlenkiem
sodu, pozostawi¢ na godzing. Przemy¢ kolumng za pomoca 1000 ml
wody destylowanej. Napehi¢ kolumng kwasem octowym (30 %),
saczy¢ roztwor przez kolumng do chwili, gdy gorny poziom cieczy w
kolumnie znajdzie si¢ 2—3 mm nad zlozem zywicy i dwukrotnie
powtorzy¢ przemywanie kwasem octowym (30 %). Pozostawi¢ na co
najmniej 24 godziny przed uzyciem. Do nastgpnej analizy pozostawi¢
kolumng zalang kwasem octowym (30 %).

Przygotowanie kolumny jonowymiennej

Na dnie kolumny (11 x 300 mm), nad zaworem umiesci¢ zatyczkg z
waty. Wla¢ zawiesing zywicy jonowymiennej (przygotowanej jak w
ppkt 4.1) do wysokosci 10 cm. Otworzy¢ kran i pozwoli¢ spltywaé
roztworowi kwasu octowego (30 %) do chwili, gdy gérny poziom
cieczy w kolumnie znajdzie si¢ 2—3 mm nad zlozem Zywicy. Prze-
mywac 50-mililitrowymi porcjami kwasu octowego (0,5 %).
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4.3.

4.4.

4.5.

Separacja kwasu DL-jablkowego

Nanie$¢ na kolumng (przygotowana w ppkt 4.2) 10 ml wina lub
moszczu. Saczyé probke przez kolumng z taka predkoscia, aby z
kolumny wyplywaty pojedyncze krople ($rednia predkos¢ jedna kropla
na sekundg) i zamkna¢ kran w chwili, gdy gorny poziom cieczy znaj-
dzie si¢ 2—3 mm nad ztozem Zzywicy. Przemy¢ kolumng za pomoca
50 ml kwasu octowego (0,5 %), a nastgpnie 50 ml wody destylowanej
i saczy¢ ciecz przez kolumng z poprzednia predkoscia, zatrzymujac
przeptyw, gdy gorny poziom cieczy znajdzie si¢ 2—3 mm nad zlozem
Zywicy.

Kwasy wchlonigte przez zywicg jonowymienng eluowac 10-procen-
towym roztworem siarczanu sodu (3.5). Zbiera¢ eluat w kolbie
miarowej na 100 ml.

Kolumng mozna zregenerowac, stosujac procedurg¢ opisanag w ppkt
4.1.

Oznaczanie kwasu jablkowego

Dwie probowki z szeroka szyjka na 30 ml (z doszlifowanym korkiem)
oznaczy¢ jako A i B. Do kazdej probowki wprowadzi¢ 1,0 ml eluatu
(4.3) i 1 ml kwasu chromotropowego (5 %). Doda¢ 10 ml kwasu siar-
kowego (86 %) (odniesienie) do probowki A i 10 ml kwasu siarko-
wego (96 %) do probowki B (probka). Zamkna¢ korkiem i wymieszac
przez wytrzasanie, uwazajac, aby nie zamoczy¢ korka. Zanurzy¢
probowki we wrzacej tazni wodnej doktadnie na 10 minut. Probowki
schtodzi¢ w ciemnosci w temperaturze 20 °C doktadnie przez 90
minut. Niezwlocznie zmierzy¢ chlonnos$¢ badanej probki w stosunku
do probki odniesienia przy 420 nm w celkach o drodze optycznej 10
mm.

Wykreslanie krzywej odwzorowania

Do czterech kolb miarowych na 50 ml odmierzy¢ pipeta odpowiednio
5,0, 10,0, 15,0 i 20 ml czgsci podwielokrotnych. Uzupetni¢ do kreski
roztworem siarczanu sodu (10 %).

Uzyskane roztwory odpowiadaja eluatom otrzymanym z wina zawie-
rajacego odpowiednio 0,5, 1, 0, 1,5 i 2,0 g/l kwasu jabtkowego.

Dalej postgpowac jak w ppkt 4.4.

Wykres chtonnosci tych roztwordéw jest funkcja zawartosci w nich
kwasu jablkowego, w postaci linii prostej przechodzacej przez
poczatek uktadu wspotrzgdnych.

Intensywno$¢ powstajacego zabarwienia w duzym stopniu zalezy od
mocy uzytego kwasu siarkowego, konieczne jest sprawdzanie krzywej
wzorcowej przynajmniej w jednym punkcie na seri¢ odczytow, aby
sprawdzi¢, czy stgzenie kwasu siarkowego uleglo zmianie.

PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Zawarto$¢ kwasu jabLkowego w eluacie w g/l odczytuje sig, wyko-
rzystujac krzywa wzorcowa poprzez ekstrapolacje zmierzonej wartosci
chlonnos$ci. Wyniki podaje si¢ z doktadnoscia do jednego miejsca
dziesigtnego.

Powtarzalnos¢:
Zawartos¢ <2 g/l.r = 0,1 g/l.
Zawartos¢ > 2 g/l.r = 0,2 g/l.
Odtwarzalnos$¢:

R=03 g/
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22. KWAS SORBINOWY

ZASADA METOD
Oznaczanie metoda spektrofotometrii absorpcji w ultrafiolecie

Kwas sorbinowy (kwas trans, trans, 2,4-heksadienowy, ), wydzielony
metoda destylacji parowej jest oznaczany w destylacie wina metoda
spektrofotometrii w ultrafiolecie. Substancje, ktore zaklocaja pomiar w
ultrafiolecie, usuwa si¢ poprzez odparowanie do sucha z zastosowa-
niem lekko alkalicznego wodorotlenku wapnia. Do potwierdzenia
wyniku przy zawarto$ci kwasu sorbinowego w ilosci ponizej 20 mg/l,
(1 mg/l) stosuje si¢ chromatografig cienkowarstwowa.

Oznaczanie metoda chromatografii gazowej

Kwas sorbinowy, wylaczony w eterze etylowym, oznaczany jest
metoda chromatografii gazowej z wzorcem wewngtrznym.

Wykrywanie ilosci §ladowych metoda chromatografii cienkowar-
stwowej

Kwas sorbinowy, wylaczony w eterze etylowym, jest separowany
metoda chromatografii cienkowarstwowej, a jego zawarto$c jest ozna-
czana potilosciowo.

OZNACZANIE METODA SPEKTROFOTOMETRII W ULTRAFIO-
LECIE

odczynniki

Krystaliczny kwas winowy, C,H,O,.

Wodorotlenek wapnia, Ca(OH),, roztwor okoto 0,02 M.
Wzorcowy roztwor kwasu sorbinowego, 20 mg/1:

Rozpusci¢ 20 mg kwasu sorbinowego, C;H;O, w okoto 2 ml 0,1 M
roztworu wodorotlenku sodu. Przenie$¢ do kolby miarowej na 1000
ml i uzupetni¢c woda do kreski. Mozna réwniez rozpusci¢ 26,8 mg
sorbinianu potasu, C;H, KO, w wodzie i uzupemi¢ woda do 1000 ml.

Aparatura
Aparatura do destylacji parowej (patrz rozdzial ,,Kwasowosc¢ lotna”).
Laznia wodna o temperaturze 100 °C.

Spektrofotometr umozliwiajacy pomiar chlonnosci przy 256 nm,
wyposazony w celki o drodze optycznej 1 cm.

Procedura
Destylacja

W kolbie aparatu do destylacji z para wodna umiesci¢ 10 ml wina i
doda¢ 1—2 g kwasu winowego (2.1.1). Zebra¢ 250 ml destylatu.

Przygotowanie krzywej odwzorowania

Przygotowaé, rozcienczajac roztwor wzorcowy (2.1.3), cztery rozcien-
czone roztwory wzorcowe, zawierajace odpowiednio 0,5, 1, 0, 2,51 5
mg kwasu sorbinowego w litrze. Zmierzy¢ chlonnos$é¢ roz tworéw za
pomoca spektrofotometru przy 256 nm z woda destylowana jako
proba slepa. Wykre- §li¢ krzywa obrazujaca zréznicowanie chtonnosci
jako funkcje stezenia. Zaleznos¢ ta jest liniowa.

Oznaczanie

W parownicy o $rednicy 55 mm umiesci¢ 5 ml destylatu, doda¢ 1 ml
roztworu wodorotlenku wapnia (2.1.2). Odparowa¢ do sucha na tazni
wodne;j.

Pozostato§¢ rozpusci¢ w kilku mililitrach wody destylowanej, prze-
nies¢ w catosei do kolby miarowej o pojemnosci 20 ml i uzupehié¢ do
kreski woda do ptukania. Zmierzy¢ chtonno$é przy 256 nm, uzywajac
spektrofotometru w stosunku do proby S$lepej skladajacej si¢ z
roztworu otrzymanego przez rozcienczenie woda 1 ml roztworu wodo-
rotlenku wapnia (2.1.2) do objgtosci 20 ml.

Znalez¢ zmierzong warto$¢ chtonnosci na krzywej odwzorowania i
odczyta¢ zawarto§¢ C kwasu sorbinowego w roztworze.

Uwaga: W tej metodzie mozna pomina¢ straty nastgpujace w wyniku
odparowania i dokona¢ pomiaru chlonnos$ci w poddanym obrobcee
destylacie, rozcienczonym o 1/4 woda destylowana.



1990R2676 — PL — 13.08.2005 — 011.001 — 140

2.4.

24.1.

3.1.

3.1.1.
3.1.2.

3.2

3.2.1.

3.2.2.

3.3.

33.1.

3.3.2.

3.3.3.

Przedstawianie wynikow
Obliczanie

Zawarto$¢ kwasu sorbinowego w winie, wyrazana w mg na litr,
wynosi 100 x C

gdzie C = zawarto$¢ kwasu sorbinowego w roztworze, ktorego
uzyto do pomiaru spektrofotometrycznego, wyrazona w
mg na litr.

OZNACZANIE METODA CHROMATOGRAFII GAZOWE]
Odczynniki
Eter etylowy, (C,H;),0, destylowany przed uzyciem.

Roztwor wzorca wewnetrznego: roztwor kwasu undekanowego,
C,\H,,0, w 95 % obj. alkoholu etylowego o stezeniu 1 g/l.

Roztwor wodny kwasu siarkowego, H,SO,, (p,, = 1,84 g/ml), rozcief-
czony w stosunku 1:3 (v/v).

Aparatura

Chromatograf gazowy wyposazony w detektor ptomieniowo-joniza-
cyjny 1 kolumng ze stali kwasoodpornej (4 m x 1/8 cala), poddana
uprzednio obrobee dimetylodichlorosilanem i z faza stacjonarna skta-
dajaca si¢ z mieszaniny bursztynianu glikolu dietylenowego (5 %) i
kwasu fosforowego (1 %) (DEGS — H,PO,) lub mieszaniny adypi-
nianu glikolu dietylowego (7 %) i kwasu fosforowego (1 %) (DEGA
— H,PO,) osadzona na no$niku Gaschrom Q 80—100 mesh.

Obrobka kolumny za pomocag DMDCS — przepusci¢ przez kolumng
roztwor zawierajacy 2—3 g DMDCS w toluenie. Natychmiast
przemy¢ metanolem 1 przeptukaé azotem, nastgpnie przemyc
heksanem i ponownie przeptuka¢ wigksza iloscia azotu. Kolumna jest
teraz gotowa do wypehiania.

Warunki dzialania:

Temperatura pieca: 175 °C.

Temperatura wtryskiwacza i czujnika: 230 °C.

Gaz nosny: azot (szybko$¢ przeptywu = 200 ml/min).
Mikrostrzykawka, pojemnos¢ 10 pl, skalowana co 0,1 pl.

Uwaga: Mozna wykorzysta¢ inne rodzaje kolumn, dajace dobra sepa-
racjg, szczegllnie kolumny kapilarne (np. FFAP). Metoda oznaczania
podana jest jako przyktad.

Procedura
Przygotowanie probki do analizy

Do szklanej probowki o objetosci okoto 40 ml i zamykanej korkiem
szklanym ze szlifem odmierzy¢ 20 ml wina, doda¢ 2 ml roztworu
wzorca wewngtrznego (3.1.2) i 1 ml rozcienczonego kwasu siarko-
wego (3.1.3).

Po zmieszaniu roztworé6w poprzez kilkakrotne odwracanie probowki
dnem do gory doda¢ 10 ml eteru etylowego (3.1.1). Wylaczy¢ kwas
sorbinowy do fazy organicznej, wstrzasajac proboéwka przez 5 minut.
Pozostawi¢ do osadzenia.

Przygotowanie roztworu wzorcowego

Wybraé¢ wino, ktérego chromatogram ekstraktu eterowego nie wyka-
zuje piku odpowiadajacego kwasowi sorbinowemu. Do tego wina
doda¢ kwas sorbinowy w ilosci 100 mg na litr. 20 ml tak przygoto-
wanej probki poddac¢ obrobee zgodnie z procedura okreslona w ppkt
3.3.1.

Chromatografia

Za pomoca mikrostrzykawki wprowadzi¢ do chromatografu kolejno 2
pl fazy ekstraktu eterowego otrzymanej w ppkt 3.3.2 i 2 pl fazy
ekstraktu eterowego otrzymanej w ppkt 3.3.1.

Zapisa¢ odpowiednie chromatogramy: sprawdzi¢ zgodno$¢ czasow
retencji kwasu sorbinowego i wzorca wewngtrznego. Zmierzy¢é wyso-
kos$¢ (lub powierzchnig) kazdego zarejestrowanego piku.
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Przedstawianie wynikow
Obliczanie

Zawarto$¢ kwasu sorbinowego w analizowanym winie, wyrazana w
mg na litr, wynosi:

ho 1

100 x — x —
H i

gdzie:

H = wysoko$¢ piku kwasu sorbinowego w roztworze wzorcowym

h = wysokos¢ piku kwasu sorbinowego w analizowanej probce

I = wysoko$¢ piku wzorca wewngtrznego w roztworze wzor-
cowym

i = wysokos¢ piku wzorca wewngtrznego w analizowanej probce

Uwaga: Zawarto$¢ kwasu sorbinowego mozna obliczy¢é w podobny
sposob, wykorzystujac powierzchnie odpowiednich pikow.

IDENTYFIKACJA SLADOWYCH ILOSCI KWASU SORBINO-
WEGO METODA CHROMATOGRAFII CIENKOWARSTWOWE]

Odczynniki
Eter etylowy (C,H,),0.

Roztwor wodny kwasu siarkowego, H,SO, (p,, = 1,84 g/ml), rozcief-
czony w stosunku 1:3 (v/v).

Roztwér wzorcowy kwasu sorbinowego w okolo 10-procentowym
obj. roztworze etanolu w wodzie, zawierajacy 20 mg kwasu w litrze.

Faza ruchoma: heksan—pentan—kwas octowy (20:20:3) (CH,,/
C,H,,/CH,COOH, p,, = 1,05 g/ml).

Aparatura

Gotowe ptytki do chromatografii cienkowarstwowej 20 x 20 cm,
pokryte zelem poliamidowym (grubos¢ warstwy 0,15 mm) z dodat-
kiem wskaznika fluorescencyjnego.

Celka do chromatografii cienkowarstwowej.

Mikropipety lub mikrostrzykawki do nanoszenia objgtosci 5 pl z
doktadnoscia £ 0, 1 pl.

Lampa UV (254 nm).
Procedura
Przygotowanie probki do analizy

Do szklanej probowki o pojemnoséci okolo 25 ml, zaopatrzonej w
doszlifowany korek odmierzy¢ 10 ml wina, doda¢ 1 ml rozcienczo-
nego kwasu siarkowego (4.1.2) i 5 ml eteru etylowego (4.1.2). Zmie-
sza¢ poprzez kilkakrotne odwracanie probowki dnem do gory. Pozos-
tawi¢ do rozdzielenia faz.

Przygotowanie rozcienczonego roztworu wzorcowego

Przygotowa¢ pig¢ rozcienczonych roztwordw wzorcowych z roztworu
4.1.3, zawierajacych 2, 4, 6, 8 i 10 mg kwasu sorbinowego w litrze.

Chromatografia

Uzywajac mikropipety lub mikrostrzykawki, umiescic 5 ul fazy
eterowej otrzymanej w ppkt 4.3.1. i 5 pl kazdego z rozcienczonych
roztworow wzorcowych (4.3.2) w punkcie oddalonych o 2 cm od
dolnej krawedzi ptytki i 2 cm od siebie nawzajem.

Do komory chromatograficznej wla¢ fazg ruchoma (4.1.4) do wyso-
kosci okoto 0,5 cm i pozostawi¢ do nasycenia celki parami rozpusz-
czalnika. Umiesci¢ plytke w komorze. Rozwija¢ chromatogram na
drodze 12-15 cm (czas rozwijania okoto 30 minut). Wysuszy¢ ptytke
w strumieniu chlodnego powietrza. Obejrze¢ chromatogram pod
promiennikiem nadfioletu przy 254 nm.

Plamy wskazujace na obecnos¢ kwasu sorbinowego bgda miaty barwe
ciemnofioletowa na zottym fluorescencyjnym tle ptytki.
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Przedstawianie wynikow

Potilosciowe oznaczenie kwasu sorbinowego w stezeniu 2-10 mg na
litr jest dokonywane poprzez poréwnanie nat¢zenia barwy plam uzys-
kanych w wyniku rozdziatu probki z intensywnos$cia plam roztworow
wzorcowych. Stgzenie 1 mg na litr mozna oznaczy¢, nanoszac na
ptytke 10 pl roztworu badanej probki.

Kwas sorbinowy w stgzeniu powyzej 10 mg na litr mozna oznaczy¢,
nanoszac na plytk¢ mniej niz 5 pl roztworu badanej probki (odmie-
rzonego mikrostrzykawka).
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23. KWAS L-ASKORBINOWY

ZASADA METOD

Proponowane metody umozliwiaja oznaczenie kwasu L-askorbino-
wego i1 kwasu dehydroaskorbinowego obecnego w winie lub moszczu.

Metoda poréwnawcza (fluorymetryczna)

Kwas L-askorbinowy jest utleniany na weglu aktywnym do kwasu
dehydroaskorbinowego. Ten ostatni daje zwiazek fluorescencyjny w
reakcji z ortofenylenodiamina. Badanie kontrolne w obecnosci kwasu
borowego umozliwia oznaczenie fluorescencji zaklocajacej (poprzez
wytworzenie kompleksu kwasu borowego z kwasem dehydroaskorbi-
nowym) i odjgcie wyniku uzyskanego w tej probie od wyniku ozna-
czania.

Metoda zwykla (kolorymetryczna)

Kwas L-askorbinowy jest utleniany za pomoca jodu do kwasu dehyd-
roaskorbinowego, ktory jest nastgpnie wytracany przy uzyciu 2,4-dini-
trofenylohydrazyny, tworzac bis (2,4-dinitrofenylohydrazon). Po
rozdziale metoda chromatografii cienkowarstwowej i rozpuszczeniu w
srodowisku kwasu octowego pochodna o barwie czerwonej jest ozna-
czana spektrofotometrycznie przy 500 nm.

METODA POROWNAWCZA (metoda fluorymetryczna)
Odczynniki

Roztwor dichlorowodorku ortofenylenodiaminy, C.H,,CL,N,, 0,02 g w
100 ml, przygotowany bezposrednio przed uzyciem.

Roztwor tréjwodnego octanu sodu, CH;COONa- 3 H,0, 500 g/litr.
Roztwor kwasu borowego 1 octanu sodu:

Rozpusci¢ 3 g kwasu borowego, H,.BO, w 100 ml roztworu octanu
sodu (2.1.2). Roztwor ten przygotowac bezposrednio przed uzyciem.

Roztwor lodowatego kwasu octowego, CH,COOH (p,, = 1,05 g/ml),
rozcienczony do 56 % (v/v) o pH okoto 1,2.

Roztwor wzorcowy kwasu L-askorbinowego, 1 g/l:

Bezposrednio przed uzyciem rozpusci¢ 50 mg kwasu L-askorbino-
wego, C,H,O,, osuszonego uprzednio w eksykatorze zabezpieczonym
przed dostgpem $wiatta, w 50 ml roztworu kwasu octowego (2.1.4).

Bardzo czysty wegiel aktywny (')

Do 2-litrowej kolby stozkowej odwazy¢ 100 g wegla aktywnego i
doda¢ 500 ml 10-procentowego (v/v) roztworu kwasu solnego (HCI)
(py = 1,19 g/ml). Doprowadzi¢ do wrzenia, przesaczy¢ przez tygiel o
porowatosci 3. Tak przygotowany wegiel przenies¢ do kolby stoz-
kowej o pojemnosci 2 litrow, doda¢ 1 litr wody, wstrzasnac i przefil-
trowaé, uzywajac wypiekanego szkla o porowatosci 3. Powtorzy¢ tg
czynnos¢ dwukrotnie. Pozostatos¢ umiesci¢ w piecu o kontrolowanej
temperaturze 115 + 5 °C na 12 godzin (przez noc).

Aparatura

Fluorymetr. Uzy¢ spektrofluorymetra wyposazonego w lampg o
ciaglym widmie, nastawionego na minimalny pobdr mocy. Na wstgpie
nalezy ustali¢ optymalng dtugos¢ fali wzbudzania i emisji dla ozna-
czenia, sa one zalezne od uzywanego sprzgtu. Jako wskazowke nalezy
przyja¢ dtugos$¢ fali wzbudzania okoto 350 nm i dlugos¢ fali emisji
okoto 430 nm. Celki o drodze optycznej 1 cm.

Filtr z wypiekanego szkla o porowatosci 3.
Probowki (o $rednicy okoto 10 mm).

Pret do mieszania w probowkach.
Procedura

Przygotowanie probki wina lub moszczu

Pobra¢ probke wina lub moszczu i rozcienczy¢ do 100 ml w kolbie
miarowe]j 56-procentowym roztworem kwasu octowego (2.1.4) w celu
uzyskania roztworu o zawartosci kwasu L-askorbinowego 0-60 mg/
litr. Doktadnie wymiesza¢ zawartos¢ kolby. Doda¢ 2 g wegla aktyw-

(") Jedna z nazw handlowych jest ,,Norite”.
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nego (2.1.6) i odstawi¢ na 15 minut, mieszajac od czasu do czasu.
Przefiltrowaé przez zwykla bibulg filtracyjna, odrzucajac kilka pierw-
szych mililitréw filtratu.

Do dwoch kolb miarowych o pojemnosci 100 ml wprowadzi¢ 5 ml
filtratu, a nastgpnie do pierwszej kolby 5 ml roztworu mieszaniny
kwasu borowego i octanu sodu (2.1.3) (proba slepa), a do drugiej 5
ml roztworu octanu sodu (2.1.2) (probka). Odstawi¢ na 15 minut,
mieszajac od czasu do czasu. Uzupehi¢ do 100 ml woda destylowana.

Z kazdej kolby pobra¢ po 2 ml roztworu, doda¢ 5 ml roztworu ortofe-
nylenodiaminy (2.1.1) i wymiesza¢; prowadzi¢ reakcjg przez okoto 30
minut do pociemnienia barwy roztworu i przeprowadzi¢ pomiar spek-
trofluorometryczny.

Przygotowanie krzywej odwzorowania

Do trzech kolb miarowych na 100 ml odmierzy¢ odpowiednio 2, 4 i 6
ml roztworu wzorcowego kwasu L-askorbinowego (2.1.5), uzupehié
do 100 ml roztworem kwasu octowego (2.1.4) i doktadnie wymieszac.
Przygotowane w ten sposob roztwory wzorcowe zawieraja 2, 4 1 6 mg
kwasu L-askorbinowego w 100 ml.

Do kazdej kolby doda¢ 2 g wegla aktywnego (2.1.6) i odstawi¢ na 15
minut, mieszajac od czasu do czasu. Przefiltrowaé przez zwykta bibutg
filtracyjna, odrzucajac pierwsze kilka mililitrow filtratu. Odmierzy¢ 5
ml kazdego przesaczu do trzech kolb miarowych na 100 ml (pierwsza
seria). Powtorzy¢ czynnosci, otrzymujac druga serig¢ trzech kolb
miarowych. Do kazdej z kolb pierwszej serii (odpowiadajacych probie
Slepej) doda¢ 5 ml roztworu kwasu borowego i kwasu octowego
(2.1.5), a do kazdej z kolb drugiej serii doda¢ 5 ml roztworu octanu
sodu (2.1.2).

Odstawi¢ na 15 minut, mieszajac od czasu do czasu. Uzupetni¢ do
100 ml woda destylowana. Z kazdej kolby pobra¢ 2 ml roztworu,
doda¢ 5 ml roztworu ortofenylenodiaminy (2.1.1), wymiesza¢, prowa-
dzi¢ reakcje przez okoto 30 minut do pociemnienia barwy roztworu i
przeprowadzi¢ pomiar spektrofluorometryczny.

Oznaczanie fluorymetryczne

Dla kazdego roztworu uzywanego do przygotowania krzywej odwzo-
rowania i dla roztworu badanego ustawi¢ zero na skali pomiarowe;j,
wykorzystujac odpowiednia probke wzorcowa. Nastgpnie zmierzy¢
natgzenie fluorescencji kazdego roztworu wzorcowego i badanej
probki.

Wykresli¢ krzywa odwzorowania, ktora powinna by¢ linia prosta prze-
chodzaca przez poczatek. Na tej linii znalez¢é wartos¢ odpowiadajaca
wynikowi pomiaru i na tej podstawie okresli¢ zawartos¢ C kwasu L-
askorbinowego + kwasu dehydroaskorbinowego w badanym
roztworze.

Przedstawianie wynikow

Zawarto$¢ kwasu L-askorbinowego i kwasu dehydroaskorbinowego w
winie w mg na litr wynosi C x F, gdzie F oznacza wspolczynnik
rozcienczenia.
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24. pH

ZASADA

Mierzona jest rdznica potencjalu migdzy dwoma elektrodami zanurzo-
nymi w badanej cieczy. Jedna z tych elektrod wykazuje potencjat,
ktory jest funkcja warto$ci pH cieczy, natomiast druga wykazuje staty
i znany potencjat i stanowi elektrodg odniesienia.

APARATURA

Pehametr, wyskalowany w jednostkach pH i umozliwiajacy pomiar z
doktadnoécia co najmniej + 0, 05 jednostki pH.

Elektrody:
Elektroda szklana, przechowywana w wodzie destylowane;j.

Kalomelowa nasycona elektroda odniesienia, przechowywana w nasy-
conym roztworze chlorku potasu.

Lub elektroda kombinowana, przechowywana w wodzie destylowane;j.
ODCZYNNIKI
Roztwory buforowe

Nasycony roztwor wodorowinianu potasu, zawierajacy co najmniej
5,7 g wodorowinianu potasu w litrze (C,H;KO,) w temperaturze 20
°C. (Roztwor ten mozna przechowywa¢ do 2 miesigcy, dodajac 0,1 g

tymolu na 200 ml.)
3,57 w temperaturze 20 °C
pH: 3,56 w temperaturze 25 °C
3,55 w temperaturze 30 °C

Roztwor wodoroftalanu potasu, 0,05 M, zawierajacy 10,211 g wodo-
roftalanu potasu (C;H,KO,) w litrze w temperaturze 20 °C. (Maksy-
malny okres przechowywania dwa miesiace.)
3,999 w temperaturze 15 °C
" 4,003 w temperaturze 20 °C
P 4,008 w temperaturze 25 °C

4,015 w temperaturze 30 °C

Roztwor zawierajacy:

fosforan jednopotasowy, KH,PO, ... 3402 ¢
fosforan dipotasowy, K,HPO, ... 4,354 g
woda do ... 1000 ml

(Maksymalny okres przechowywania dwa miesiace.)

6,90 w temperaturze 15 °C
6,88 w temperaturze 20 °C
6,86 w temperaturze 25 °C
6,85 w temperaturze 30 °C

pH:

Uwaga: Mozna uzy¢ buforowych roztworéw wzorcowych dostgpnych
w handlu.

PROCEDURA
Przygotowanie prébki do analizy
W przypadku moszczoéw i win: bezposrednio uzy¢ moszczu lub wina.

W przypadku rektyfikowanych moszczoéw zaggszczonych: rozcienczy¢
rektyfikowany moszcz zaggszczony woda do zawartosci 25 = 0, 5 %
(m/m) cukrow ogotem (25° Brixa).

Jezeli P oznacza procentowa zawartosciag (m/m) cukrow ogolem w
rektyfikowanym moszczu zaggszczonym, odwazyé masg
2500

})
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1 uzupehi¢ woda do 100 g. Uzyta woda musi mie¢ przewodnosc¢ elek-
tryczna ponizej 2 mikrosimenséw na centymetr.

Zerowanie aparatu

Zerowanie nalezy przeprowadzié¢ przed kazdym pomiarem, zgodnie z
instrukcja dotaczona do aparatu.

Kalibracja pehametru

Wyskalowa¢ pehametr w temperaturze 20 °C, stosujac roztwory bufo-
rowe o pH 6,88 1 3,57 i o temperaturze 20 °C.

Do sprawdzenia kalibracji skali uzy¢ roztworu buforowego o pH 4,00
i o temperaturze 20 °C.

Wykonanie oznaczania

Zanurzy¢ elektrodg w badanej probee, ktorej temperatura powinna
wynosi¢ 20—25 °C i mozliwie jak najmniej odbiega¢ od 20 °C.
Odczyta¢ wartos¢ pH bezposrednio ze skali.

Przeprowadzi¢ co najmniej dwa oznaczenia tej samej probki.

Wynik koncowy stanowi $rednia arytmetyczna z dwoch oznaczen.

PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Warto$¢ pH moszczow, wina lub roztworu rektyfikowanego moszczu
zaggszczonego o stezeniu 25 % (m/m) (25° Brixa) podawac z doktad-
noscig do dwoch miejsc dziesigtnych.
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25. DITLENEK SIARKI

DEFINICJE

Wolny ditlenek siarki jest to ditlenek siarki obecny w moszczu lub
winie pod nastgpujacymi postaciami: H,SO;, HSO;~.

Rownowaga migdzy tymi dwoma postaciami jest funkcja pH i tempe-
ratury:

H,SO, ————= H* + HSO;"
H,SO; stanowi czasteczkowy ditlenek siarki.

Calkowity ditlenek siarki jest oznaczany jako wszystkie formy
ditlenku siarki obecne w winie, zarowno w stanie wolnym, jak i zwia-
zane ze sktadnikami wina.

WOLNY I CALKOWITY DITLENEK SIARKI
Zasada Metod

Metoda poréwnawcza

Dla win i moszczow

Ditlenek siarki jest wydzielany z probki strumieniem powietrza lub
azotu; nastgpnie jest wiazany i utleniany poprzez przepuszczanie przez
rozcienczony i obojgtny roztwoér nadtlenku wodoru. Powstaty kwas
siarkowy jest oznaczany poprzez miareczkowanie mianowanym
roztworem wodorotlenku sodu. Wolny ditlenek siarki jest wydzielany
z probki przez odparowanie w niskiej temperaturze (10 °C).

Catkowity ditlenek siarki jest wydzielany z wina przez odparowanie w
wysokiej temperaturze (okoto 100 °C).

Dla rektyfikowanych moszczy zaggszczonych

Catkowity ditlenek siarki ogotem jest wydzielany z uprzednio rozcien-
czonego rektyfikowanego moszczu zaggszczonego przez odparowanie
w wysokiej temperaturze (okoto 100 °C).

Szybka metoda oznaczania (dla win i moszczow)

Wolny ditlenek siarki jest oznaczany poprzez bezposrednie miareczko-
wanie jodometryczne.

Nastgpnie oznacza si¢ zwiazany ditlenek siarki metoda miareczko-
wania jodometrycznego, po przeprowadzeniu hydrolizy alkalicznej.
Suma zawartoséci wolnego i zwiazanego ditlenku siarki stanowi zawar-
tos¢ catkowitego ditlenku siarki ogotem.

Metoda poréwnawcza
Aparatura

Uzywany aparat powinien odpowiada¢ ponizej zamieszczonemu sche-
matowi, ze szczegdlnym uwzglednieniem skraplacza.

Pompa wodna

h

Wymiary podane sa w milimetrach. Srednice wewnetrzne czterech
koncentrycznych rurek tworzacych skraplacz wynosza 45, 34, 27 i
10 mm.
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Rurka doprowadzajaca gaz do barbotera B jest zakonczona matg kulka
o $rednicy 1 cm, posiadajaca na poziomym obwodzie 20 otworow o
$rednicy 0,2 mm. Rurka moze by¢ réwniez zakonczona plytka ze
spieku szklanego, ktory powoduje tworzenie duzej ilosci bardzo
matych pecherzykow gazu, przez co zapewnia dobry kontakt fazy
cieklej z gazowa.

Przeptyw gazu przez aparat powinien wynosi¢ okoto 40 litréw na
godzing. Butelka umieszczona na schemacie po prawej stronie ma za
zadanie ogranicza¢ redukcj¢ ci$nienia powodowana przez pompke
wodna do 20—30 cm stupa wody. W celu utrzymania prézni na odpo-
wiednim poziomie migdzy barboterem a butelka nalezy zainstalowaé
przeptywomierz z rurkami potkapilarnymi.

Mikrobiureta.
Odczynniki
Kwas fosforowy, 85 %, (H,PO,, p20 = 1,71 g/ml).

Roztwor nadtlenku wodoru, 9,1 g H,O,/litr (trzy objetosci).

Wskaznik:

czerwien metylowa ... 100 mg
biekit metylenowy ... 50 mg
alkohol, 50 % obj. ... 100 ml

Roztwér wodorotlenku sodu, NaOH, 0,01 M.
Procedura
Oznaczanie wolnego ditlenku siarki

Wino przed okresleniem powinno by¢ przechowywane przez dwa dni
w catkowicie napehionej i zamknigtej butelce w temperaturze 20 °C.

Umiesci¢ 2-3 ml roztworu nadtlenku wodoru (2.2.2.2) i dwie krople
wskaznika w barboterze B, po czym zobojgtni¢ roztwor nadtlenku
wodoru za pomoca 0,01 M roztworu wodorotlenku sodu (2.2.2.4).
Przytaczy¢ barboter do aparatu.

Do kolby A aparatu wprowadzi¢ 50 ml probki i 15 ml kwasu fosforo-
wego (2.2.2.1). Przylaczy¢ kolbg do aparatu.

Przepuszczaé powietrze lub azot przez aparat przez 15 minut. Wolny
ditlenek siarki wydzielony z probki jest utleniany do kwasu siarko-
wego. Odlaczy¢ barboter od aparatu i miareczkowaé powstaty kwas
siarkowy 0,01 M roztworem wodorotlenku sodu (2.2.2.4). n' oznacza
ilo$¢ ml zuzytych przy miareczkowaniu.

Przedstawianie wynikow

Uwolniony ditlenek siarki wyraza¢é w mg/l, zaokraglajac wynik do
najblizszej liczby catkowite;j.

Obliczanie

Zawarto$¢ wolnego ditlenku siarki w miligramach na litr wynosi 6,4
n.

Oznaczanie catkowitego ditlenku siarki

Dla zaggszczonych moszczow rektyfikowanych nalezy uzyé roztworu
otrzymanego przez rozcienczenie badanej probki do stgzenia 40 % (m/
v), jak podano w rozdziale ,Kwasowo$¢ ogdlna”, ppkt 5.1.2. Do
kolby A aparatu na 250 ml wprowadzi¢ 50 ml badanego roztworu i 5
ml kwasu fosforowego (2.2.2.1). Przylaczy¢ kolbg do aparatu.

Wina i moszcze

Jezeli oczekiwana zawarto$¢ SO, ogdtem w probce nie jest wigksza
niz 50 mg na litr, do kolby A na 250 ml aparatury odmierzy¢ 50 ml
probki i 15 ml kwasu fosforowego (2.2.2.1). Przylaczy¢ kolbg do
aparatury.

Jednak najpdzniej do dnia »MS5 31 sierpnia 1996 r. « do analizy
zawartosci ditlenku siarki w soku gronowym nalezy uzywa¢ 5 ml 25
—procentowego roztworu (m/v) kwasu fosforowego (2.2.2.1).
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2234

2234.1.

223.4.2.

2.2.34.3.

Jezeli szacunkowa zawarto$¢ SO, ogdlem w probee jest wigksza niz
50 mg na litr, do kolby A aparatu na 100 ml odmierzy¢ 20 ml probki
i 5 ml kwasu fosforowego (2.2.2.1). Przylaczy¢ kolbg do aparatu.

Do barbotera B odmierzy¢ 2—3 ml roztworu nadtlenku wodoru
(2.2.2.2), zobojetnionego jak uprzednio, wino w kolbie A doprowa-
dzi¢ do wrzenia za pomoca niewielkiego plomienia o wysokosci 4—5
cm, ktory powinien bezposrednio dotykac¢ dna kolby. Nie nalezy umie-
szczaC kolby na plytce metalowej, lecz na krazku z otworem o $red-
nicy okoto 30 mm. Zapobiega to przegrzaniu substancji wydzielanych
z wina, ktore osadzaja si¢ na Sciankach kolby.

Utrzymywac probke w stanie wrzenia, przepuszczajac przez nia stru-
mien powietrza (lub azotu). W ciggu 15 minut nastgpuje wydzielenie
z probki i utlenienie catosci ditlenku siarki (wolnego i zwigzanego).
Oznaczy¢ ilos¢ wytworzonego kwasu siarkowego poprzez miareczko-
wanie 0,01 M roztworem wodorotlenku sodu (2.2.2.4).

noznacza ilos¢ ml roztworu zuzytego do miareczkowania.
Przedstawianie wynikow
Moszcze 1 wina: Zawarto$¢ ditlenku siarki ogotem wyrazi¢ w mg/l.

Rektyfikowany moszcz zageszczony: Zawarto$¢ ditlenku siarki
ogolem wyrazi¢ w mg/kg cukrow ogodtem.

Obliczanie
Dla win:
Zawartosc¢ ditlenku siarki ogotem w miligramach na litr:

— probki o niskiej zawarto$ci ditlenku siarki (objgtos¢ badanej
probki 50 ml): 6,4 n

— pozostale probki (objgtosé badanej probki 20 ml): 16 n
Dla zaggszczonych moszczoéw rektyfikowanych:

Catkowita zawarto§¢ ditlenku siarki w miligramach na kilogram
cukrow ogdtem (objgtos¢ badanej probki 50 ml (2.2.3.3.1)) wynosi:
1600 n

p

gdzie P = procentowa zawarto$¢ (m/m) cukrow ogoétem

Powtarzalnos¢ (r)

badana probka 50 ml < 50 mg/l; » = 1 mg/l.
badana probka 20 ml > 50 mg/l; = 6 mg/l.
Odtwarzalnosc¢ (R)

badana probka 50 ml < 50 mg/I;R = 9 mg/l.

badana probka 20 ml > 50 mg/I;R = 15 mg/l.

CZASTECZKOWY DITLENEK SIARKI
Zasada Metody

Procentowy udziat czasteczkowego ditlenku siarki, H,SO; w wolnym
ditlenku siarki oblicza si¢ jako funkcje pH, zawartoéci alkoholu i
temperatury.

Dla danej temperatury i zawartosci alkoholu:
——— H,S0, H* + HSO;,
L

DRSO = o
godzie

A1
Ky =pKr=7—7%—
p Ky PRI T B/1
L = [H,805] + [HSO;]

gdzie:
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3.2

1 = sita jonowa,

A1B = wspolczynniki zalezne od temperatury i zawartosci alko-
holu,

K, = termodynamiczna stata dysocjacji: wartosci KT dla rdznej
temperatury i roznej zawarto$ci alkoholu podane sa w
tabeli 1.

K,, = mieszana stata dysocjacji.

Przyjmujac $rednia warto$¢ sity jonowej / 0,038, tabela 2 podaje
wartosci pK,, dla réznej temperatury i zawartosci alkoholu.

Zawarto$¢ czasteczkowego ditlenku siarki obliczona na podstawie
wzoru 1) podana jest w tabeli 3 dla r6znej warto$ci pH, temperatury i
zawartosci alkoholu.

Obliczanie

W tabeli 3 podana jest procentowa zawarto$¢ czasteczkowego ditlenku
siarki X % dla temperatury 7°C obliczona na podstawie znanej
wartos$ci pH wina i zawartosci alkoholu.

Zawarto$¢ czasteczkowego ditlenku siarki w mg/l wynosi:

XxC
gdzie C = zawarto$¢ wolnego ditlenku siarki w mg/1.
TABELA 1
Wartosci termodynamicznej statej dysocjacji p K,
Zawartodé . °Temperatura ( C)
alkoholu (% obj.) 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
TABELA 2

Wartosci mieszanej statej dysocjacji p K, (I = 0,038)

°Temperatura (°C)

Zawartos¢
alkoholu (% obj.) 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
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TABELA 3

Procentowa zawarto$¢ czasteczkowego ditlenku siarki w stosunku do
wolnego ditlenku siarki

Czqsteczl;oov:zfo/f)oz/wolny T=1200C 1=0,038
Zawartos¢ alkoholu (% obj.)
pH
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

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
34 5,24 6,20 7,53 9,42 12,08
3,5 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
3,2 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
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Czqsteczl{s(gzzf%s)oz/wo]ny T=20°C [=0.038
Zawartos¢ alkoholu (% obj.)
pH
0 5 10 15 20
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
3,5 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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1.1.

1.2.

2.2.

2.2.1.

22.2.

2.3.

23.1.

2.3.2.

233.

26. SOD

ZASADA METODY
Metoda poréwnawcza: spektrofotometria absorpcji atomowej

Zawarto$¢ sodu oznaczana jest bezposrednio w winie metoda spektro-
fotometrii absorpcji atomowej po dodaniu czynnika zmniejszajacego
jonizacje (chlorek cezu) w celu przeciwdziatania jonizacji sodu.

Metoda zwykla: fotometria plomieniowa

Zawarto$¢ sodu oznaczana jest bezposrednio w rozcienczonym (co
najmniej 1:10) winie metoda fotometrii plomieniowe;.

METODA POROWNAWCZA

Odczynniki

Roztwor zawierajacy 1 g sodu w litrze:

Uzy¢ wzorcowego handlowego roztworu, zawierajacego 1 g sodu w
litrze. Roztwor ten mozna sporzadzi¢, rozpuszczajac 2,542 g bezwod-
nego chlorku sodu, NaCl, w wodzie destylowanej i uzupetniajac do
objgtosci 1 litra.

Roztwor przechowywaé w butelce z polietylenu.

Matryca (roztwor wzorcowy):

kwas cytrynowy CH;O,. H,O ... 35¢g
sacharoza C,,H,,0, ... 15g
glicerol C;HO, ... 5¢g
bezwodny chlorek wapnia CaCl, ... 50 mg
bezwodny chlorek magnezu MgCl, ... 50 mg
alkohol bezwodny C,H,OH ... 50 ml
woda dejonizowana do ... 500 ml

Roztwor chlorku cezu zawierajqcy 5 % cezu:
rozpusci¢ 6,330 g chlorku cezu, CsCl, w 100 ml wody destylowane;.
Aparatura

Spektrofotometr absorpcji atomowej wyposazony w palnik powietrzno
—acetylenowy.

Lampa sodowa z katoda wnekowa.
Procedura
Przygotowanie probki

Przenies¢ pipeta 25 ml wina do kolby miarowej na 50 ml, doda¢ 1 ml
roztworu chlorku cezu (2.1.3) i uzupeli¢ do kreski woda destylo-
wana.

Kalibracja

Umiesci¢ 5,0 ml roztworu wzorcowego w kazdej z zestawu kolb
miarowych o pojemnosci 100 ml i doda¢ odpowiednio 0, 2,5, 5,0, 7,
51 10 ml roztworu sodu o stgzeniu 1 g/l (2.1.1), rozcienczonego
uprzednio w stosunku 1:100. Do kazdej kolby doda¢ 2 ml roztworu
chlorku cezu (2.1.3) i uzupehi¢ do 100 ml woda destylowana.

Przygotowane w ten sposob roztwory wzorcowe zawieraja odpo-
wiednio 0, 0,25, 0,50, 0,75 i 1,00 mg sodu na litr i kazdy z nich
zawiera 1 g chlorku cezu. Roztwory przechowywaé w butelkach z
polietylenu.

Oznaczanie

Ustawi¢ dlugo$¢ fali na 589,0 nm. Ustawi¢ zero na skali chtonnosci,
stosujac roztwor modelowy zawierajacy 1 g cezu w litrze (2.3.2). Do
palnika spektrofotometru wprowadzi¢ bezposrednio rozcienczone
wino, a nastgpnie roztwory wzorcowe (2.3.2). Odczyta¢ chtonnosc.
Powtorzy¢ kazdy pomiar.
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2.4.

24.1.

24.2.

243.

Przedstawianie wynikow
Metoda obliczania

Sporzadzi¢ wykres przedstawiajacy chtonnos¢ jako funkcje¢ zawartosci
sodu w roztworach wzorcowych.

Zapisa¢ chlonno$¢ uzyskana dla rozcienczonego wina i oznaczy¢
stezenie sodu C w miligramach na litr.

Stezenie sodu w miligramach na litr wina wynosi 20 C i jest wyrazane
w zaokragleniu do liczby catkowite;j.

Powtarzalnosé (r)

r = 1+0,024 x, mg/l.

X, = stgzenie sodu w probce w mg/l.
Odtwarzalnosé (R)

R = 25+0,05x mg/l

X, = stezenie sodu w probce w mg/l.
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I1.1.

1.2.

2.2.

22.1.

22.2.

2.3.

2.3.1.

23.2.

2.3.3.

27. POTAS

ZASADA METOD

Metoda poréwnawcza

Zawarto$¢ potasu jest oznaczana bezposrednio w winie metoda spek-
trofotometrii absorpcji atomowej po dodaniu czynnika hamujacego
jonizacje (chlorek cezu) w celu przeciwdziatania jonizacji potasu.

Metoda zwykla

Zawarto$¢ sodu oznacza si¢ bezpo$rednio w rozcienczonym winie
metoda fotometrii ptomieniowe;j.

METODA POROWNAWCZA

Odczynniki

Roztwor zawierajacy 1 g potasu w litrze:

Uzy¢ wzorcowego handlowego roztworu zawierajacego 1 g potasu w
litrze. Roztwor ten mozna sporzadzi¢, rozpuszczajac 4,813 g wodoro-
winianu potasu (C,H,KO,) w wodzie destylowanej i uzupetniajac do

objetosci 1 litra.

Matryca (roztwor wzorcowy)

kwas cytrynowy (C,H,O,. H,0) ... 35 ¢g
sacharoza (C,,H,,0,,) ... 1,5¢g
glicerol (C,HO;) ... 50 ¢
bezwodny chlorek wapnia (CaCl,) ... 50 mg
bezwodny chlorek magnezowy (MgCl,) ... 50 mg
alkohol bezwodny (C,H;OH) ... 50 ml
woda do ... 500 ml

Roztwor chlorku cezu zawierajqcy 5 % cezu:
rozpusci¢ 6,33 g chlorku cezu, CsCl, w 100 ml wody destylowane;.
Aparatura

Spektrofotometr absorpcji atomowej wyposazony w palnik powietrzno
—acetylenowy.

Lampa potasowa z katoda wnekowa.
Procedura
Przygotowanie probki

Przenies¢ pipeta 2,5 ml wina (rozcienczonego uprzednio w stosunku
1:10) do kolby miarowej na 50 ml, doda¢ 1 ml roztworu chlorku cezu
(2.1.3) 1 uzupehi¢ do kreski woda destylowana.

Kalibracja

Do kazdej z pigciu kolb miarowych na 100 ml wprowadzi¢ 5,0 ml
roztworu wzorcowego i doda¢ odpowiednio 0, 2,0, 4,0, 6, 0 i 8,0 ml
roztworu potasu o stgzeniu 1 g/l (2.1.1) (rozcienczonego uprzednio w
stosunku 1:10). Do kazdej kolby doda¢ 2 ml roztworu chlorku cezu
(2.1.3) i uzupemi¢ do 100 ml woda destylowana.

Przygotowane w ten sposob roztwory wzorcowe zawieraja odpo-
wiednio 0, 2, 4, 6 i 8 mg potasu na litr i kazdy z nich zawiera 1 g
chlorku cezu na litr. Roztwory przechowywaé¢ w butelkach z poliety-
lenu.

Oznaczanie

Ustawi¢ dhugos¢ fali na 769,9 nm. Ustawi¢ zero na skali chlonnosci,
stosujac roztwor wzorcowy zawierajacy 1 g cezu w litrze (2.3.2). Do
palnika spektrofotometru wprowadzi¢ bezposrednio rozcienczone
wino (2.3.1), a nastgpnie roztwory wzorcowe (2.3.2). Odczyta¢ chton-
nos$¢. Powtorzy¢ wszystkie pomiary.
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2.4.

24.1.

24.2.

243.

2.4.4.

Przedstawianie wynikow
Metoda obliczania

Sporzadzi¢ wykres przedstawiajacy zro6znicowanie chtonnosci jako
funkcje zawartosci potasu w roztworach wzorcowych.

Zapisa¢ oznaczona warto$¢ chtonnosci uzyskana dla probki rozcien-
czonego wina i oznaczy¢ stezenie potasu C w miligramach na litr.

Stezenie potasu w miligramach na litr wina, wyrazane w zaokragleniu
do liczby catkowitej, wynosi F' X C, przy czym F' jest wspotczynni-
kiem rozcienczenia (w tym przypadku 200).

Powtarzalnosé (r)

r =35 mg/l.

Odtwarzalnosé (R)

R = 66 mg/l.

Inne sposoby przedstawiania wynikow

W miliekwiwalentach na litr: 0,0256 x F x C.

W miligramach wodorowinianu potasu na litr: 4,813 x F x C.
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2.2.

3.2

4.1.

4.2.

4.3.

5.2.

5.3.

28. MAGNEZ

ZASADA METODY

Zawarto$¢ magnezu oznacza si¢ bezposrednio w odpowiednio rozcien-
czonym winie, metoda spektrofotometrii absorpcji atomowe;.

ODCZYNNIKI
Stezony roztwor mianowany zawierajacy 1 g¢ magnezu w litrze

Uzy¢ mianowanego handlowego roztworu magnezu (1 g/l). Roztwor
ten mozna sporzadzi¢, rozpuszczajac 8,3646 g chlorku magnezu
(MgCl,. 6H,0) w wodzie destylowanej i uzupetniajac do objgtosci 1
litra.

Rozcienczony roztwér mianowany zawierajacy 5 mg magnezu w
litrze.

Uwaga: Roztwory mianowane magnezu przechowywa¢ w butelkach z
polietylenu.

APARATURA

Spektrofotometr absorpcji atomowej wyposazony w palnik powietrzno
—acetylenowy.

Lampa magnezowa z katoda wngkowa.

PROCEDURA

Przygotowanie Probki

Rozcienczy¢ wino woda destylowana w stosunku 1:100.
Kalibracja

Umiesci¢ odpowiednio 5, 10, 15 i 20 ml rozcienczonego roztworu
mianowanego magnezu (2.2) w kazdej z czterech kolb miarowych na
100 ml i uzupeni¢ do 100 ml woda destylowana. Przygotowane w ten
sposob roztwory mianowane zawieraja odpowiednio 0,25, 0,50, 0,75 i
1,0 mg magnezu na litr. Roztwory przechowywa¢ w butelkach z polie-
tylenu.

Oznaczanie

Ustawi¢ dhugos¢ fali na 285 nm. Ustawi¢ zero na skali chlonnosci,
uzywajac wody destylowanej. Do palnika spektrofotometru wprowa-
dzi¢ bezposrednio rozcienczone wino, a nastgpnie roztwory miano-
wane (4.2).

Odczyta¢ chtonnos¢. Powtorzy¢ kazdy pomiar.
PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW
Metoda Obliczania

Sporzadzi¢ wykres przedstawiajacy zroznicowanie jako funkcjg zawar-
tosci magnezu w roztworach mianowanych. Zapisa¢ $rednia warto$¢
chlonnosci uzyskana dla probki rozcienczonego wina i odczytaé
zawarto$¢ magnezu C w miligramach na litr.

Zawarto$¢ magnezu w miligramach na litr wina, wyrazana w zaokra-
gleniu do liczby catkowitej, wynosi 100 C.

Powtarzalnos¢ (r)
r =73 mg/l.
Odtwarzalnos¢ (R)
R =8 mg/l.
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2.2.

2.3.

3.2

4.1.

4.2.

4.3.

5.2.

29. WAPN

ZASADA METODY

Zawarto$¢ wapnia oznaczana jest bezposrednio w odpowiednio
rozcienczonym winie, metoda spektrofotometrii absorpcji atomowej,
po dodaniu czynnika zmniejszajacego jonizacjg.

ODCZYNNIKI
Roztwoér mianowany zawierajacy 1 g wapnia w litrze

Uzy¢ mianowanego handlowego roztworu wapnia o stgzeniu 1 g/l.
Roztwoér ten mozna sporzadzi¢, rozpuszczajac 2,5 g weglanu wapnia,
CaCO;, w kwasie solnym rozcienczonym w stosunku 1:10 (v/v), w
ilosci pozwalajacej na catkowite rozpuszczenie weglanu i uzupekniajac
woda destylowana do objgtosci jednego litra.

Rozcienczony roztwoér mianowany zawierajacy 50 mg wapnia w
litrze

Uwaga: Roztwory mianowane wapnia przechowywaé¢ w butelkach z
polietylenu.

Roztwér chlorku lantanu zawierajacy 50 g lantanu w litrze

Rozpusci¢ 13,369 g chlorku lantanu, LaCl,- 7H,0, w wodzie destylo-
wanej; doda¢ 1 ml HCI rozcieficzonego w stosunku 1:10 (v/v) i
uzupetni¢ do 100 ml.

APARATURA

Spektrofotometr absorpcji atomowej wyposazony w palnik powietrzno
—acetylenowy.

Lampa wapniowa z katoda wngkowa.
WYKONANIE OZNACZANIA
Przygotowanie prébki

Umiesci¢ 1 ml wina, 2 ml roztworu chlorku lantanu (2.3) w kolbie
miarowej na 20 ml, przenie$¢ i uzupeli¢ woda do kreski. Probka
wina rozcienczonego w stosunku 1:20 zawiera 5 g lantanu w litrze.

Uwaga: Dla win stodkich stezenie 5 g lantanu w litrze jest wystarcza-
jace, o ile w wyniku rozciefczania zawarto$¢ cukréw nie spadnie
ponizej 2,5 g na litr. W przypadku win o wigkszym stezeniu cukrow
nalezy zwigkszy¢ stezenie lantanu do 10 g na litr.

Kalibracja

Umiesci¢ odpowiednio 0, 5, 10, 15 i 20 ml rozcienczonego modelo-
wego roztworu wapnia (2.2) w kazdej z pigciu kolb miarowych na
100 ml, doda¢ 10 ml roztworu lantanu (2.3) i uzupehi¢ do 100 ml
woda destylowana. Przygotowane w ten sposOb roztwory zawieraja
odpowiednio 0, 2,5, 5,0, 7, 5 i 10 mg wapnia na litr, kazdy roztwor
zawiera 5 g lantanu na litr. Roztwory przechowywa¢ w butelkach z
polietylenu.

Oznaczanie

Ustawi¢ dhugos¢ fali na 422,7 nm. Ustawi¢ zero na skali chlonnosci,
uzywajac roztworu zawierajacego 5 g lantanu na litr (4.2). Do palnika
spektrofotometru  wprowadzi¢ bezposrednio rozcienczone wino, a
nastgpnie kolejno pig¢ roztwordw mianowanych (4.2). Odczytaé
chlonnos¢. Powtorzy¢ wszystkie pomiary.

PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW
Metoda obliczania

Sporzadzi¢ wykres przedstawiajacy zro6znicowanie chtonnosci jako
funkcjg zawarto$ci wapnia w roztworach mianowanych.

Zapisa¢ $rednia warto$¢ chlonnosci uzyskang na tym wykresie dla
probki rozcienczonego wina i odczyta¢ zawarto$¢ wapnia C w miligra-
mach na litr. Zawarto$¢ wapnia w miligramach na litr wina, wyrazana
w zaokragleniu do liczby catkowitej, wynosi 20 C.

Powtarzalnosé (r)
Stezenie < 60 mg/l:r = 2,7 mg/l.
Stezenie > 60 mg/l:r = 4mg/l.
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5.3.

Odtwarzalnos¢ (R)
R =0,114x-0,5

X, = zawarto$¢ wapnia w probce w mg/l.

i
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30. ZELAZO

ZASADA METOD
Metoda poréwnawcza

Po odpowiednim rozcienczeniu wina i usunigciu alkoholu zawarto$é
zelaza oznaczana jest bezposrednio metoda spektrofotometrii absorpcji
atomowej.

Metoda zwykta

Po rozpuszczeniu probki w 30—procentowym roztworze nadtlenku
wodoru zelazo ogétem, wystgpujace obecnie w formie Fe(Ill), zostaje
zredukowane do postaci Fe(ll) i oznaczone przy uzyciu reakcji
barwnej z ortofenantroling.

METODA POROWNAWCZA
Odczynniki
Stezony roztwdr mianowany zelaza zawierajacy 1 g Fe(Ill) w litrze.

Uzy¢ mianowanego handlowego roztworu zelaza (1 g/l). Roztwor ten
mozna sporzadzi¢, rozpuszczajac 8,6341g siarczanu amonu zelaza
(FeNH,(SO,),. 12 H,0) w wodzie destylowanej lekko zakwaszonej 1
M kwasu solnego i uzupetni¢ do jednego litra.

Rozcienczony roztwoér modelowy zelaza zawierajacy 100 mg zelaza w
litrze.

Aparatura

Obrotowy aparat wyparny z taznia wodna kontrolowang termosta-
tycznie.

Spektrofotometr absorpcji atomowej wyposazony w palnik powietrzno
—acetylenowy.

Lampa zelazowa z katoda wngkowa.
Procedura
Przygotowanie probki

Usuna¢ alkohol z wina, zmniejszajac objgtos¢ probki o potowg za
pomoca obrotowego aparatu wyparnego (temperatura 50—60 °C).
Uzupehié¢ do poczatkowej objgtosci woda destylowana.

Jezeli potrzeba, probke nalezy rozcienczy¢ przed oznaczaniem.
Kalibracja

Umiesci¢ odpowiednio 1, 2, 3, 4 i 5 ml roztworu zawierajacego 100
mg zelaza na litr (2.1.2) w kazdej z pigciu kolb miarowych na 100 ml
i uzupehi¢ do 100 ml woda destylowana. Przygotowane w ten sposob
roztwory zawieraja odpowiednio 1, 2, 3, 4 1 5 mg zelaza w litrze.

Roztwory przechowywa¢ w butelkach z polietylenu.
Oznaczanie

Ustawi¢ dlugos¢ fali na 248,3 nm. Ustawi¢ zero na skali chtonnosci w
stosunku do wody destylowanej. Do palnika spektrofotometru wpro-
wadzi¢ bezposrednio rozcienczona probke , a nastgpnie kolejno pigé
roztworow mianowanych (2.3.2). Odczyta¢ chtonnos¢. Powtorzyé
wszystkie pomiary.

Przedstawianie wynikow
Metoda obliczenia

Sporzadzi¢ wykres przedstawiajacy zroznicowanie chlonnosci jako
funkcje zawartodci zelaza w roztworach wzorcowych. Zapisa¢ $rednia
warto$¢ chlonnosci uzyskana na wykresie dla probki rozcienczonego
wina i oznaczy¢ zawarto$¢ zelaza C.

Stezenie zelaza w miligramach na litr wina, z doktadnos$cia do jednego
miejsca dziesigtnego, wynosi F. C, gdzie F jest wspotczynnikiem
rozcienczenia.
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31. MIEDZ

ZASADA METODY

Metoda jest oparta na wykorzystaniu spektrofotometrii absorpcji
atomowe;j.

APARATURA

Naczynie Platynowe.

Spektrofotometr absorpcji atomowe;j.
Lampa miedziowa z katoda wngkowa.

Doprowadzenia gazu: powietrze — acetylen lub podtlenek azotu/
acetylen.

ODCZYNNIKI

Miedz Metaliczna.

Kwas azotowy, HNO,, o stgzeniu 65 %, p,, = 1,38 g/ml.
Kwas azotowy rozcienczony, 1:2 (v/v).

Roztwor zawierajacy miedz w stezeniu 1 g/l.

Uzy¢ handlowego roztworu mianowanego miedzi. Roztwor ten mozna
sporzadzi¢, odwazajac 1,000 g metalicznej miedzi i przenoszac ja bez
ubytkéw do kolby miarowej o pojemnosci 1000 ml. Doda¢ kwasu
azotowego rozcienczonego w stosunku 1:2 (v/v) (3.3) w ilosci wystar-
czajacej do rozpuszczenia metalu, doda¢ 10 ml stgzonego kwasu
azotowego (3.2) i uzupehié do kreski woda destylowana.

Roztwor zawierajacy miedz w stgzeniu 100 mg/1.

Do kolby miarowej na 100 ml przenies¢ 10 ml roztworu przygotowa-
nego jak w ppkt 3.4 i uzupehi¢ do kreski woda podwojnie destylo-
wana.

WYKONANIE OZNACZANIA
Przygotowanie prébki i oznaczanie zawarto$ci miedzi

Jezeli potrzeba, sporzadzi¢ odpowiednio rozcienczony roztwor,
uzywajac wody podwojnie destylowanej.

Kalibracja

Do kolb miarowych na 100 ml przenies¢ pipeta odpowiednio 0,5, 1, i
2 ml roztworu 3.5 (100 mg miedzi w litrze) i uzupetni¢ do kreski
woda podwdjnie destylowana: przygotowane w ten sposob roztwory
zawieraja odpowiednio 0,5, 1 1 2 mg miedzi w litrze.

Pomiary chtonnos$ci wykonywac przy 324,8 nm. Ustawi¢ zera na skali
chtonnoséci w stosunku do wody podwojnie destylowanej. Wykonac
kolejno bezposrednie pomiary chlonnosci roztworé6w mianowanych
przygotowanych w ppkt 4.2. Przeprowadzi¢ dwa réwnolegle ozna-
czenia.

PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW
Metoda obliczania

Sporzadzi¢ wykres przedstawiajacy zréznicowanie chlonnosci jako
funkcjg stgzenia miedzi w roztworach mianowanych.

Wykorzystujac zmierzona chtonno$¢ badanej probki, odczyta¢ z
krzywej odwzorowania zawarto$¢ miedzi C w mg/1.

Jezeli F jest wspolczynnikiem rozcienczenia, stgzenie miedzi,
podawane w miligramach na litr z doktadnoscia do dwoch miejsc
dziesigtnych, wynosi ' x C.

Uwagi:

a) Stgzenia roztworé6w do wyznaczania krzywej odwzorowania i
rozcienczenie probki nalezy wiasciwie dobra¢ do czutosci uzywa-
nego aparatu i zawarto$ci miedzi obecnej w probcee.

b

~

Jezeli w badanej probce oczekiwane stgzenie miedzi jest bardzo
niskie, nalezy postgpowa¢ nastgpujaco: Umiesci¢ 100 ml probki w
naczyniu platynowym i odparowa¢ na tazni wodnej o temperaturze
100 °C do uzyskania syropu. Doda¢ 2,5 ml st¢zonego kwasu azoto-
wego kropla po kropli (3.2), catkowicie pokrywajac ciecza dno
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naczynia. Ostroznie spopieli¢ pozostalo$¢ na elektrycznej ptytce
grzejnej lub w niskim plomieniu palnika; nastgpnie umiesci¢
naczynie w piecu muflowym o temperaturze 500 =+ 25 °C i pozos-
tawi¢ na okoto 1 godzing. Po schtodzeniu zwilzy¢ popiot 1 ml
stezonego kwasu azotowego (3.2), rozkruszajac probke szklang
bagietka; pozostawi¢ mieszaning do odparowania i spopieli¢ jak
uprzednio. Umiesci¢ naczynie ponownie w piecu muflowym na 15
minut; powtdrzy¢ obrobke kwasem azotowym co najmniej trzy-
krotnie. Rozpusci¢ popiot, dodajac do naczynia 1 ml stezonego
kwasu azotowego (3.2) i 2 ml wody podwojnie destylowanej i
przenies¢ do kolby na 10 ml. Przemy¢ naczynie trzykrotnie, za
kazdym razem uzywajac 2 ml wody podwodjnie destylowanej. Na
koniec uzupetié¢ do kreski woda podwdjnie destylowana.
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32. KADM

ZASADA

Zawarto$¢ kadmu oznaczana jest bezposrednio w winie metoda
bezptomieniowej spektrofotometrii absorpcji atomowe;.

APARATURA

Cate szklo laboratoryjne nalezy przed uzyciem umy¢ w stgzonym
kwasie azotowym podgrzanym do temperatury 70 — 80 °C i sptukac
woda podwdjnie destylowana.

Sektrofotometr absorpcji atomowej wyposazony w piec grafitowy,
korekcjg tta i multipotencjometr.

Lampa kadmowa z katoda wngkowa.

Mikropipety na 5 pl ze specjalnymi koncéwkami do pomiaréw
metoda absorpcji atomowej.

ODCZYNNIKI

Uzywana woda musi by¢ podwojnie destylowana w aparacie ze szkla
borokrzemianowego, mozna uzy¢ wody o podobnej czystosci.
Wszystkie odczynniki musza posiada¢ uznany stopien czystosci anali-
tycznej i, w szczegolnoscei, nie zawiera¢ kadmu.

85—procentowy kwas fosforowy (p,, = 1,71 g/ml).

Roztwor kwasu fosforowego, otrzymany przez rozcienczenie 8 ml
kwasu fosforowego woda do 100 ml.

A 0,02 M roztwor soli disodowej kwasu etylenodwuaminoczteroocto-
wego (EDTA).

Roztwoér buforowy o pH 9: w kolbie miarowej na 100 ml rozpusci¢
5,4 g chlorku amonowego w kilku mililitrach wody, doda¢ 35 ml
roztworu wodorotlenku amonowego (p,, = 0,92 g/ml), rozcieficzonego
do 25 % (v/v) i uzupetni¢ woda do 100 ml.

Czern eriochromowa T: l-procentowy (m/m) suchy roztwor w
chlorku sodu.

Siarczan kadmu (CdSO,. 8H,0).

Miano roztworu siarczanu kadmu nalezy sprawdzi¢ w nastgpujacy
sposob:

Do cylindrycznego naczynia z pewna iloscia wody odwazy¢ doktadnie
102,6 mg siarczanu kadmu i wstrzasa¢ do rozpuszczenia; doda¢ 5 ml
roztworu buforowego o pH 9 i okoto 20 mg czerni erichromowej T.
Miareczkowa¢ roztworem EDTA do zmiany barwy wskaznika na
niebieska.

Objetos¢ dodanego roztworu EDTA musi by¢ rowna 20 ml. Jezeli
zuzyta objetos¢ niewiele odbiega od 20 ml, nalezy odpowiednio
skorygowa¢ ilo§¢ siarczanu kadmu odwazanego do przygotowania
roZtworu Wzorcowego.

Roztwor wzorcowy kadmu o stezeniu 1 g/l.

Uzy¢ handlowego roztworu wzorcowego kadmu. Roztwoér ten mozna
sporzadzi¢, rozpuszczajac 2,2820 g siarczanu kadmu w wodzie i
uzupetniajac do 1 litra. Roztwor przechowywacé w butelce ze szkta
borokrzemianowego z doszlifowanym korkiem.

PROCEDURA
PRZYGOTOWANIE PROBKI

Rozcienczy¢ wino w stosunku 1:2 (v/v) roztworem kwasu fosforo-
wego.

Przygotowanie skali kalibracji roztworéw

Wykorzystujac  roztwdr wzorcowy kadmu, przygotowaé serig
roztworéw o mianach odpowiednio 2,5, 5, 101 15 pg kadmu w litrze.

Oznaczanie
Programowanie temperatury pieca (wylqcznie jako wskazowka):
Suszenie w temperaturze 100 °C przez 30 sekund

Mineralizacja w temperaturze 900 °C przez 20 sekund
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43.2.

Atomizacja w temperaturze 2250 °C przez 2-3 sekundy
Przeptyw azotu (gaz pluczacy): 6 litrow/minutg

Uwaga: Na koniec procedury podnies¢ temperatureg do 2700 °C w celu
oczyszczenia pieca.

Pomiary metodq absorpcji atomowej:

Dlugos¢ fali ustawi¢ na 228,8 nm. Ustawi¢ zero na skali chtonnosci w
stosunku do wody podwdjnie destylowanej. Za pomoca mikropipety
wprowadzi¢ do pieca trzy porcje po 5 pl kazdego z roztworow w skali
kalibracji i roztworu badanej probki. Zapisa¢ zmierzone chtonnosci.
Obliczy¢ $rednig warto$¢ chlonnosci na podstawie pomiaréw trzech
wprowadzonych porcji.

PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW
Metoda obliczania

Sporzadzi¢ wykres przedstawiajacy krzywa zroznicowania chtonnos$ci
jako funkcj¢ stezenia kadmu w roztworach w skali kalibracji. Zrdzni-
cowanie ma charakter liniowy. Znalez¢é na krzywej odwzorowania
srednia warto$¢ chtonnosci roztworu badanej probki i odczyta¢ odpo-
wiadajaca jej zawarto§¢ kadmu C. Zawarto$¢ kadmu w mikrogramach
na litr wina wynosi:

2C.
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33. SREBRO

ZASADA METODY

Metoda oparta jest na zastosowaniu spektrofotometrii absorpcji
atomowej po spopieleniu probki.

APARATURA

Naczynie Platynowe.

Laznia wodna, kontrolowana termostatycznie do 100 °C.
Piec o kontrolowanej temperaturze 500—525 °C.
Spektrofotometr absorpcji atomowe;j.

Lampa srebrowa z katoda wngkowa.

Gazy zasilajace: powietrze, acetylen.

ODCZYNNIKI

Azotan Srebra, AgNO,.

Kwas azotowy, HNO,, o stgzeniu 65 %, p,, = 1,38 g/ml.
Kwas azotowy rozcienczony w stosunku 1:10 (v/v).
Roztwor zawierajacy 1 g srebra w litrze.

Uzy¢ handlowego roztworu mianowanego srebra.

Roztwor ten mozna sporzadzi¢, rozpuszczajac 1,575 g azotanu srebra
w rozcienczonym kwasie azotowym i uzupehiajac do 1000 mililitrow
rozcienczonym kwasem azotowym (3.3).

Roztwor zawierajacy 10 mg srebra w litrze.

10 ml roztworu przygotowanego jak w ppkt 3.4 rozcienczy¢ do 1000
ml rozcienczonym roztworem kwasu azotowego.

PROCEDURA
Przygotowanie prébki

Umiesci¢ 20 ml probki w naczyniu platynowym i odparowa¢ do sucha
na lazni wodnej. Spopieli¢ probke w piecu w temperaturze 500—525
°C. Zwilzy¢ bialy popiot 1 ml stgzonego kwasu azotowego (3.2).
Odparowa¢ na wrzacej tazni wodnej, powtornie doda¢ 1 ml kwasu
azotowego (3.2) i odparowaé po raz drugi. Doda¢ 5 ml rozcienczo-
nego kwasu azotowego (3.3) i lekko ogrzewaé¢ do rozpuszczenia.

Kalibracja

Do szesciu kolb miarowych na 100 ml odmierzy¢ pipeta odpowiednio
2, 4, 6, 8, 10 oraz 20 ml roztworu 3.5 (10 mg srebra w litrze) i
uzupetni¢ do kreski rozcienczonym kwasem azotowym (3.3): przygo-
towane w ten sposob roztwory zawieraja odpowiednio 0,20, 0,40,
0,60, 0,80, 1,0 i 2,0 mg srebra w litrze.

Dlugos¢ fali ustawi¢ na 328,1 nm. Ustawi¢ zero w stosunku do wody
podwojnie destylowanej. Wykonaé kolejno bezposrednie pomiary
chlonnosci roztworow mianowanych przygotowanych w ppkt 4.2.
Przeprowadzi¢ dwa rownolegle oznaczenia.

PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW
Metoda obliczania

Sporzadzi¢ wykres przedstawiajacy zréznicowanie chtonnosci jako
funkcjg zawarto$ci srebra w roztworach mianowanych.

Uzywajac zmierzonej chtonnos$ci probki, odczyta¢ z krzywej odwzoro-
wania odpowiadajace jej stezenie C w mg/l.

Stezenie srebra w winie w miligramach na litr wynosi 0,25 C. Warto$¢
ta jest podawana z doktadno$cia do dwoch miejsc dziesigtnych.

Uwaga: Stgzenia roztworéw stuzacych do przygotowania krzywej
odwzorowania, objgto$¢ probki pobranej do analizy oraz koncowa
objetos¢ cieczy powinny by¢ dobrane do czutoéci uzywanego aparatu.
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34. CYNK

ZASADA METODY

Metoda oparta jest na zastosowaniu spektrofotometrii absorpcji
atomowej po spopieleniu probki.

ODCZYNNIKI

Woda uzywana w aparacie ze szkia borokrzemianowego musi by¢
Podwojnie destylowana, mozna uzy¢ wody o podobnej czystosci.

Roztwor mianowany cynku zawierajacy 1 g cynku w litrze:

uzy¢ handlowego roztworu mianowanego cynku. Roztwoér ten mozna
przygotowaé, rozpuszczajac 4,3975 g siarczanu cynku (ZnSO,. -
7H,0) w wodzie i uzupehiajac objgtos¢ do jednego litra.

Rozcienczony roztwor mianowany zawierajacy 100 mg cynku w
litrze.

APARATURA

Obrotowy aparat wyparny z termostatycznie kontrolowana taznia
wodna.

Spektrofotometr absorpcji atomowej z palnikiem powietrzno—acetyle-
nowym.

Lampa cynkowa z katoda wnekowa.
PROCEDURA
Przygotowanie Probki

Usuna¢ alkohol ze 100 ml wina, zmniejszajac objgtos¢ probki do
potowy, uzywajac obrotowego aparatu wyparnego (temperatura 50—
60 °C). Uzupehli¢ do pierwotnej objgtosci 100 ml za pomoca wody
podwadjnie destylowane;.

Kalibracja

Umiesci¢ odpowiednio 0,5, 1, 1,5 i 2 ml roztworu zawierajacego 100
mg cynku w litrze (2.2) w czterech kolbach miarowych na 100 ml i
uzupehi¢ do kreski woda podwojnie destylowana. Przygotowane w
ten sposob roztwory zawieraja odpowiednio 0,5, 1, 1,5 i 2 mg cynku
w litrze.

Oznaczanie

Dlugos¢ fali ustawi¢ na 213,9 nm. Ustawié¢ zero na skali chtonnosci w
stosunku do wody podwojnie destylowanej. Do palnika spektrofoto-
metru wprowadzi¢ bezposrednio wino, a nastgpnie kolejno cztery
roztwory mianowane. Odczyta¢ chtonno$¢. Powtorzy¢ kazdy pomiar.

PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW
Metoda Obliczania

Sporzadzi¢ wykres przedstawiajacy zroznicowanie chlonnosci jako
funkcje zawartosci cynku w roztworach mianowanych. Zapisac
srednig warto$¢ chtonnos$ci uzyskana z probki rozcienczonego wina,
odczytang z wykresu i oznaczy¢ stezenie cynku z doktadnoscia do
jednego miejsca dziesigtnego.
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2.1.

2.2.
2.3.

3.1.
3.2

3.3.
3.4.

4.2.

4.3.

43.1.

43.2.

35. OLOW

ZASADA

Zawarto$¢ ofowiu oznaczana jest bezposrednio w winie metoda
bezptomieniowej spektrofotometrii absorpcji atomowe;j.

APARATURA

Cate szklo laboratoryjne nalezy przed uzyciem umy¢ w stgzonym
kwasie azotowym podgrzanym do temperatury 70—80 °C i sptukaé
woda podwojnie destylowana.

Spektrofotometr absorpcji atomowej wyposazony w piec grafitowy,
niespecyficzna korektg chtonnosci i multipotencjometr.

Lampa otowiowa z katoda wngkowa.

Mikropipety na 5 pl ze specjalnymi koncowkami dla pomiaréw
metoda absorpcji atomowej.

ODCZYNNIKI

Wszystkie odczynniki powinny charakteryzowac si¢ uznang czystoscia
analityczng, w szczegolnosci nie zawiera¢ otowiu. Woda do oznaczen
powinna by¢ podwdjnie destylowana w aparacie ze szkla borokrze-
mianowego, mozna uzy¢ wody o podobnej czystosci.

85—procentowy kwas fosforowy (p,, = 1,71 g/ml).

Roztwér kwasu fosforowego otrzymany przez rozcienczenie 8 ml
kwasu fosforowego woda do 100 ml.

Kwas azotowy (p,, = 1,38 g/ml).
Roztwoér otowiu o stezeniu 1 g w litrze.

Uzy¢ handlowego roztworu mianowanego otowiu. Roztwor ten mozna
sporzadzi¢, rozpuszczajac 1,600 g azotanu otowiu (II), Pb(NO,), w
kwasie azotowym rozcienczonym do 1 % (v/v) i uzupehiajac do 1
litra. Roztwor przechowywaé w butelce ze szkta borokrzemianowego
z doszlifowanym korkiem.

PROCEDURA
Przygotowanie Probki

Rozcienczy¢ wino w stosunku 1:2 lub 1:3 roztworem kwasu fosforo-
wego, zaleznie od oczekiwanej zawartosci otowiu.

Przygotowanie roztworow do kalibracji

Uzywajac roztworu wzorcowego ofowiu, przygotowaé serig
roztworow o stgzeniach odpowiednio 2,5, 5, 10 i 15 pg olowiu w
litrze, poprzez rozcienczanie woda podwojnie destylowana.

Oznaczanie

Programowanie pieca (wylqcznie jako wskazowka):
Suszenie w temperaturze 100 °C przez 30 sekund
Mineralizacja w temperaturze 900 °C przez 20 sekund
Atomizacja w temperaturze 2250 °C przez 2—3 sekundy
Przeplyw azotu (gaz pluczacy): 6 litrow/minute.

Uwaga: Po zakonczeniu procedury podnie$¢ temperaturg do 2700 °C
w celu oczyszczenia pieca.

Pomiary

Dlugos¢ fali ustawi¢ na 217 nm. Ustawi¢ zero na skali chlonnosci w
stosunku do wody podwojnie destylowanej. Mikropipeta wprowadzi¢
do pieca o zaprogramowanej temperaturze trzy porcje po 5 pl kazdego
z roztworéw do Kkalibracji i roztworu badanej probki. Odczytac
warto$ci chtonnoséci. Obliczy¢ s$rednia  warto$¢ chionnosci na
podstawie wynikow pomiaru trzech porc;ji.

PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW
Metoda Obliczania

Sporzadzi¢ krzywa zrdznicowania chlonnosci jako funkcjg stezenia
olowiu w skali kalibracji. Zréznicowanie ma charakter liniowy. Na
podstawie S$redniej wartosci chlonnosci roztworu badanej probki
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odczyta¢ z krzywej odwzorowania odpowiadajaca jej zawarto$¢
otowiu C. Zawarto$¢ otowiu w winie w miligramach na litr jest
réwna:

CxF

gdzie F = wspolczynnik rozcienczenia.
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2.3.

2.4.

2.5.

2.6.

3.1.

3.2.

3.3.

36. FLUORKI

ZASADA

Zawarto$¢ fluorkow w winie, wprowadzonym do roztworu buforo-
wego, jest oznaczana za pomocy elektrody selektywnej z membrana
stala. Zmierzony potencjal jest proporcjonalny do logarytmu aktyw-
nosci jonow fluorkowych w badanym $rodowisku, zgodnie z réwna-
niem:

)E = E, =S log a,

gdzie

E = potencjat elektrody jonoselektywnej mierzony w stosunku do
elektrody odniesienia w badanym $rodowisku;

., = standardowy potencjal czujnika;

S = nachylenie  elektrody jonoselektywnej  (wspofczynnik
Nernsta). W temperaturze 25 °C teoretyczne nachylenie
wynosi 59,2 mV;

a, = aktywnos¢ jonow fluorkowych w badanym roztworze.

APARATURA

Elektroda z membrana krystaliczna selektywna w stosunku do jonow
fluorkowych.

Elektroda odniesienia (kalomelowa lub Ag/AgCl).

Miliwoltomierz (pehametr z rozszerzona skala miliwoltowa), o
doktadnosci odczytu 0,1 mV.

Mieszadto magnetyczne z ptytka izolacyjna, chroniaca badany roztwor
przed cieptem wytwarzanym przez silnik. Naczynie do mieszania
roztworu zamykane pokrywka z tworzywa sztucznego (z polietylenu
lub podobnego materiatu).

Zlewki z tworzywa sztucznego o pojemnosci od 30 do 50 ml i butelki
z tworzywa sztucznego (z polietylenu lub podobnego materiatu).

Doktadne pipety (pipety skalowane w mikrolitrach lub inne podobne
pipety).

ODCZYNNIKI
Roztwor podstawowy fluorku o stezeniu 1 g/l.

Uzy¢ handlowego roztworu mianowanego o st¢zeniu 1 g/l. Roztwor
ten mozna sporzadzi¢, rozpuszczajac 2,210 g fluorku sodu (suszonego
od 3 do 4 godzin w temperaturze 105 °C) w wodzie destylowane;j.
Uzupehi¢ do 1 litra woda destylowana. Roztwor przechowywacé w
butelce z tworzywa sztucznego.

Roztwory mianowane fluorku o odpowiednim st¢zeniu przygotowac
poprzez rozcienczanie roztworu podstawowego woda destylowana i
przechowywaé¢ w butelce z tworzywa sztucznego. Roztwory o zawar-
tosci fluorku na poziomie mg/l powinny by¢ przygotowywane na
biezaco.

Roztwor buforowy o pH 5,5:

10 g kwasu trans—1, 2—diaminocykloheksanotetraoctowego (CDTA)
doda¢ do wody (okoto 50 ml); doda¢ roztwér zawierajacy 58 g
chlorku sodu i 29,4 g cytrynianu trisodu w 700 ml wody destylo-
wanej. CDTA rozpuszcza si¢ po dodaniu okoto 6 ml 32—procentowego
(m/v) roztworu wodorotlenku sodu.

Na koniec doda¢ 57 ml kwasu octowego (p,, = 1,05 g/ml) i sprowa-
dzi¢ pH do 5,5 za pomoca 32—procentowego roztworu wodorotlenku
sodu (okoto 45 ml). Pozostawi¢ do ostygnigcia i uzupetni¢ do jednego
litra woda destylowana.

PROCEDURA

Uwaga wstepna:

Nalezy zwroci¢ uwagg, aby wszystkie roztwory w trakcie oznaczania
wykazywaly temperaturg 25 °C (£ 1 °C). (Odchylenie o wigcej niz 1
°C powoduje zmiang mierzonego potencjatu o okoto 0,2 mV.)
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4.1.

4.2.

Metoda bezpoSrednia

Do zlewki z tworzywa sztucznego przenies¢ odmierzong ilo$¢ wina i
taka sama objgto$¢ roztworu buforowego.

Roztwér miesza¢ w sposob rownomierny i tagodny. Gdy wskazowka
ustabilizuje sig¢ (stabilno$¢ jest osiagana, gdy wahania potencjalu nie
przekraczaja 0,2-0,3 mV w ciagu trzech minut), odczyta¢ warto$¢
potencjalu w mV.

Metoda dodawania znanych iloSci

Do roztworu badanej probki doda¢ za pomoca mikropipety, przy
ciaglym mieszaniu, znana objgto$¢ roztworu mianowanego fluorku.
Gdy wskazowka ustabilizuje sig, odczyta¢ warto$¢ potencjatu w mV.

Stezenie dodawanego roztworu mianowanego ustali¢ w nastgpujacy
sposob:

a) nalezy dwukrotnie lub trzykrotnie zwigkszy¢ stgzenie fluorku w
roztworze badanej probki;

b) objgtos¢ roztworu badanej probki powinna pozosta¢ praktycznie
niezmieniona (dopuszczalny przyrost objgtosci co najwyzej 1 %).

(Spetnienie warunku lit. b) upraszcza obliczanie wyniku, patrz pkt
5).

Przyblizone stgzenie roztworu badanej probki odczyta¢ z krzywej
odwzorowania wykreslonej na skali potlogarytmicznej za pomoca
roztworé6w mianowanych fluorku o stg¢zeniu 0,1, 0, 2, 0,5, 1,0 i 2,0
mg/l.

Uwaga: Jezeli przyblizone stgzenie roztworu badanej probki znajduje
si¢ poza zakresem stgzen roztwor6w mianowanych, probke nalezy
rozcienczy¢.

Przyktad:

Jezeli przyblizone stgzenie fluorkéw w roztworze badanej probki (o
objgtosci 20 ml) wynosi 0,25 mg/l F-, stgzenie musi zosta¢ zwigk-
szone o 0,25 mg/l. W tym celu nalezy doda¢, wlasciwa pipeta, np.

0,20 ml (= 1 %) roztworu mianowanego zawierajacego 25 mg/l F- lub
0,05 ml roztworu mianowanego o stgzeniu 100 mg/l F-.

OBLICZENIA

Zawarto$¢ fluorku w roztworze badanej probki w mg/l obliczy¢,
stosujac nastgpujacy wzor:

V,x C, 1

C. = X
" v, (antilog AE/S) - 1

C. = zawarto$¢ fluorkéw w roztworze badanej probki (mg/l);

C, = zawarto$¢ fluorkéw w roztworze dodanym (mg/l) do roztworu
badanej probki (V,);

V, = poczatkowa objgtos¢ roztworu badanej probki przed doda-
niem roztworu fluorku (ml);

V., = objetos¢ roztworu badanej probki po dodaniu roztworu

fluorku (ml);
AE = roznica potencjatow E, i E, otrzymana w ppkt 4.1 14.2 (mV);

S = nachylenie elektrody w badanym roztworze.

Jezeli V, jest bardzo zblizone do V, (patrz ppkt 4.2), nalezy zasto-
sowac nastgpujacy uproszczony wzor :
1

Cr = Cox (antilog AE/S) - 1

Uzyskang warto$¢ nalezy pomnozy¢ przez wspotczynnik rozcien-
czenia, wynikajacy z dodania do probki roztworu buforowego.
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37. DITLENEK WEGLA

ZASADA METODY

Metoda Poréwnawcza
Wina niemusujqce (nadci$nienie CO, < 0,5 x 10° Pa) (')

Objetos¢ wina pobranego z probki jest schtadzana do temperatury
okoto 0 °C i mieszana z wodorotlenkiem sodu w ilosci wystarczajacej
do sprowadzenia pH do wartosci 10-11. Miareczkowanie wykonuje
si¢ za pomoca roztworu kwasu w obecnosci anhydrazy weglanowe;.
Zawarto$¢ ditlenku wegla oblicza si¢ na podstawie objgtosci kwasu
potrzebnego do zmiany pH z 8,6 (posta¢ wodoroweglanowa, ) na 4,0
(kwas weglowy). Przeprowadza si¢ probe $lepa, miareczkujac w tych
samych warunkach wino pozbawione ditlenku wegla, w celu uwzgled-
nienia ilosci wodorotlenku sodu zwiazanego przez kwasy obecne w
winie.

Wina musujqce i potmusujqce

Probka wina do analizy jest schtadzana do temperatury bliskiej tempe-
raturze krzepnigcia. Po pobraniu pewnej ilosci wina do wykonania
proby slepej po usunigeiu ditlenku wegla wino pozostale w butelce
alkalizuje si¢ w celu zwiazania calego ditlenku wegla w formie
Na,CO,. Miareczkowanie wykonuje si¢ za pomoca roztworu kwasu w
obecnosci anhydrazy weglowej. Zawarto$¢ ditlenku wegla oblicza sig
na podstawie objetosci kwasu potrzebnej do zmiany pH z 8,6 (postaé
wodorowegglanowa) na 4,0 (kwas weglowy). Przeprowadza si¢ probg
Slepa, miareczkujac w tych samych warunkach wino pozbawione
ditlenku wegla, w celu uwzglednienia ilosci wodorotlenku sodu zwia-
zanego przez kwasy obecne w winie.

METODA POROWNAWCZA

Wina Niemusujace (nadci$nienie wywotywane przez CO, < 0,5 x 103
Pa)

Aparatura

Mieszadto magnetyczne.

Pehametr.

Odczynniki

Roztwor wodorotlenku sodu, NaOH, 0,1 M.
Roztwor kwasu siarkowego (VI), H,SO,, 0,05 M.
Roztwér anhydrazy weglanowej 1g/1.

Procedura

Schtodzi¢ wino do temperatury okoto 0 °C, razem z pipeta na 10 ml,
uzywang do pobierania probek.

Umiesci¢ 25 ml roztworu wodorotlenku sodu (2.1.2.1) w zlewce o
objgtosci 100 ml; doda¢ dwie krople wodnego roztworu anhydrazy
weglowej (2.1.2.3). Pipeta schtodzona do temperatury 0 °C wprowa-
dzi¢ 10 ml wina.

Zlewke umiesci¢ na mieszadle magnetycznym, wlozy¢ elektrodg peha-
metru i miesza¢ z umiarkowang predkoscia.

Gdy roztwoér osiagnie temperatur¢ pokojowa, miareczkowaé powoli
roztworem kwasu siarkowego (2.1.2.2) do uzyskania wartosci pH 8,6.
Zapisac ilo§¢ uzytego kwasu.

Kontynuowa¢ miareczkowanie kwasem siarkowym (pkt 2.1.2.2) do
uzyskania wartos$ci pH 4,0, Niech n oznacza ilo§¢ ml kwasu zuzytego
na zmiang pH z 8,6 do 4,0.

(") 105 paskala (Pa) = 1 bar.
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2.2.
2.2.1.

2.2.1.1.
22.1.2.

22.2.

222.1.
2222.
22.23.

223.

2.2.4.

Z probki wina o objetosci okoto 50 ml usuna¢ CO, poprzez wstrza-
sanie w warunkach proézniowych przez 3 minuty, ogrzewajac kolbg na
tazni wodnej do temperatury 25 °C.

Powyzsze postgpowanie powtorzy¢, uzywajac 10 ml wina pozbawio-
nego ditlenku wegla. Niech n' oznacza ilo$¢ ml kwasu zuzytego w
probie slepej.

Przedstawianie wynikow

1 ml odmiareczkowanego 0,1 M roztworu wodorotlenku sodu odpo-
wiada 4,4 mg CO,.

Ilo§¢ CO, w gramach na litr wina wynosi:
0,44 (n —n')
Wartos¢ t¢ podawaé z doktadnoscia do dwoch miejsc dziesigtnych.

Uwaga: W przypadku gdy wino zawiera niewiele CO, (CO, < 1 g/l),
nie jest konieczne dodawanie anhydrazy weglowej w celu katalizo-
wania reakcji hydratacji CO,.

Wina musujace i pélmusujace

Aparatura

Mieszadlo magnetyczne.

Pehametr.

Odczynniki

Roztwér wodorotlenku sodu, NaOH, 50 % (m/m).
Roztwor kwasu siarkowego, H,SO,, 0,05 M.
Roztwor anhydrazy weglanowej, 1g/1.

Procedura

Zaznaczy¢ poziom wina w butelce, nastgpnie schtodzi¢ do rozpoczecia
zamarzania wina. Ogrza¢ lekko butelke, stale wstrzasajac, do znik-
nigcia krysztatow lodu. Szybko wyjaé korek i odmierzy¢ 45—50 ml
wina do cylindra miarowego w celu wykonania proby slepe;j.
Doktadna ilo$¢ odmierzonego wina, v ml, odczyta¢c w cylindrze
miarowym po sprowadzeniu probki do temperatury pokojowej.

Niezwlocznie po pobraniu wina do proby slepej do butelki o pojem-
nosci 750 ml doda¢ 20 ml roztworu wodorotlenku sodu (2.2.2.1).

Odczekaé, az wino osiagnie temperatur¢ pokojowa.

Umiesci¢ 30 ml przegotowanej wody destylowanej i doda¢ dwie
krople roztworu anhydrazy weglowej (2.2.2.3) w zlewce o pojemnosci
100 ml. Doda¢ 10 ml zalkalizownego wina. Umiesci¢ zlewkg na
mieszadle magnetycznym, wlozy¢ elektrodg i mieszadetko i mieszaé z
umiarkowana predkoscia.

Miareczkowaé powoli roztworem kwasu siarkowego (2.2.2.2) do
osiagnigcia pH 8,6. Zapisaé ilo§¢ zuzytego roztworu kwasu.

Miareczkowaé dalej powoli kwasem siarkowym (2.2.2.2) do uzys-
kania warto$ci pH 4,0. Niech n oznacza ilos¢ ml kwasu zuzytego na
zmiang pH z 8,6 do 4,0.

Z probki wina o objgtosci v ml, pozostawionego do wykonania proby
$lepej, usuna¢ CO, poprzez wstrzasanie w warunkach prozniowych
przez 3 minuty, ogrzewajac kolbg na fazni wodnej do temperatury 25
°C. Pobra¢ 10 ml wina pozbawionego ditlenku wegla i doda¢ 30 ml
przegotowanej wody destylowanej, doda¢ dwie do trzech kropli
roztworu wodorotlenku sodu (2.2.2.1), aby sprowadzi¢ pH do wartosci
10 — 11. Dalej postgpowac jak wyzej. Niech n oznacza ilo§¢ ml zuzy-
tego 0,5 M roztworu kwasu siarkowego.

Przedstawianie wynikow
1 ml 0,05 M kwasu siarkowego odpowiada 4,4 mg CO,.

Oprozni¢ butelkg wina, ktore zostalo zalkalizowane, i oznaczy¢
poczatkowa objetos¢ wina z doktadnoscia do 1 ml poprzez napetienie
butelki woda do zaznaczonej wysokos$ci, niech 7 oznacza zmierzona
objetos¢ w ml.

Ilos¢ CO, w gramach na litr wina wyliczy¢ wedlug nastgpujacego
wzoru:
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2.3.

N V=v + 20)
V—v
Wynik podawac¢ z doktadnoscia do dwoch miejsc dziesigtnych.

0,44(n — n’')

> M13 Obliczanie nadciSnienia teoretycznego <«

Nadci$nienie w temperaturze 20 °C (Paph,,), wyrazane w paskalach,
oblicza sig¢ wedlug wzoru:

Y

Paph = 4 e 105(0,86 - 0,01 4)(1 - 0,00144 5) M
gdzie:

Q: zawarto$¢ CO, w g/l wina,

A: zawarto$¢ alkoholu w winie w temperaturze 20 °C,

S: zawarto$¢ cukru w winie w g/l,

P atm: cisnienie atmosferyczne, wyrazone w paskalach.
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VYMi13

37a. POMIAR NADCISNIENIA WIN MUSUJACYCH 1 POLMUSUJA-

2.1.

2.2.

CYCH

ZASADA

Po stabilizacji temperatury i wstrzasnigeiu butelki, nadci$nienie
mierzy si¢ za pomoca afrometru (przyrzad do pomiaru ci$nienia).
Wyraza si¢ je w paskalach (Pa) (metoda typu I). Metodg tg
stosuje si¢ rowniez do win musujacych gazowanych i potmusuja-
cych gazowanych.

APARATURA

Aparat pozwalajacy mierzy¢ nadci$nienie w butelkach z winem
musujacym i pélmusujacym nazywamy afrometrem. Wyglada on
roznie w zaleznosci od rodzaju zamknigcia butelki (kapsel meta-
lowy, kapsel koronowy, korek z korka naturalnego lub plastiku).

W przypadku butelek zamykanych kapslem
Afrometr sklada sig z trzech czgsci (rysunek 1):

— Czgs$¢ gorna (Sruba z igla) sktada si¢ z manometru, recznego
pierscienia mocujacego, Sruby bez zlacza, ktora wchodzi w
czg$¢ srodkowa oraz igly przebijajacej kapsel. Igla posiada
poprzeczny otwor, ktory przekazuje ciSnienie do manometru.
Zlacze zapewnia szczelno$¢ catosci aparatu zamontowanego
na kapslu butelki.

— Czgs¢ srodkowa (nakretka) stuzy do ustawienia czgsci gorme;j
w pozycji centralnej. Wkrgca sig w czg$¢ dolna w taki
sposob, aby mocno utrzymata cato$¢ na butelce.

— Czg$¢ dolna (jarzmo) posiada wystep, ktory wchodzi pod
pierscien butelki w ten sposob, ze podtrzymuje catosé.
Istnieja pierScienie dostosowane do kazdego typu butelki.

W przypadku butelek zamykanych korkiem
Sktada si¢ z dwoch czgsci (rysunek 2):

— Czg$¢ gorna jest identyczna jak w poprzednim aparacie,
jednak igla jest dluzsza. Sktada si¢ ona z dlugiej wklgstej
rurki, na ktorej koncu znajduje si¢ ostrze utatwiajace prze-
bicie korka. Ostrze jest ruchome i wpada do wina po prze-
biciu korka.

— Czes$¢ dolna sktada sig z nakretki 1 podstawy, ktora opiera sig
na butelce. Jest ona wyposazona w cztery $ruby mocujace,
ktore utrzymuja catos¢ na korku.

Rysunek 2: Afrometr do korkéw

Uwagi dotyczace manometréw, wchodzacych w sklad obu
aparatow:

Rysunek 1: Afrometr do kapsli
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3.1

3.2.

— Moga by¢ albo mechaniczne, z rurka Bourdona albo cyfrowe
z czujnikiem piezoelektrycznym. W pierwszym przypadku,
rurka Bourdona musi obowiazkowo by¢ wykonana z
nierdzewnej stali.

— Sa one wyskalowane w paskalach (skrot Pa). Dla win musu-
jacych praktyczniej jest stosowac¢ 105 paskali (105) lub kilo-
paskale (kPa) jako jednostki.

— Istnieja manometry réznych klas. Klasa manometru zalezy
od doktadnosci odczytu w stosunku do catej skali wyrazone;j
w procentach (np. manometr 1000 kPa klasy 1 oznacza
maksymalne stosowane cisnienie 1000 kPa, odczyt z doktad-
noscia do + 10 kPa). Do doktadnych pomiaréw zaleca sig
klase 1.

SPOSOB POSTEPOWANIA

Pomiaru nalezy dokonywac na butelkach, w ktorych temperatura
jest ustabilizowana od co najmniej 24 godzin. Po przebiciu
korony lub korka butelkg nalezy mocno wstrzasna¢ az do uzys-
kania statego ci$nienia w celu dokonania odczytu.

W przypadku butelki kapslowanej

Wsuna¢ wystep jarzma pod pierscien butelki. Dokreci¢ nakretke,
az do zakrecenia catosci na butelce. Czg$¢ gorna jest teraz wkre-
cona w nakretke. Aby unikna¢ wydobywania si¢ gazu, nalezy
przebi¢ kapsel jak najszybciej, aby doprowadzi¢ do kontaktu
zlacza z kapslem. Nastgpnie nalezy mocno wstrzasna¢ butelka,
az do uzyskania stalego ci$nienia w celu dokonania odczytu.

W przypadku butelki korkowanej

Zalozy¢ ostrze na koniec igly. Ustawi¢ caly element na korku.
Przykreci¢ cztery $ruby do korka. Przykreci¢ cze$¢ gorna (igla
przebija wtedy korek). Ostrze musi wpas¢ do butelki, tak aby
ci$nienie moglo zosta¢ przekazane do manometru. Dokonaé
odczytu po wstrzasnigeiu butelki, az do uzyskania stalego
ci$nienia. Po odczycie wydoby¢ ostrze.

PRZEDSTAWIENIE WYNIKOW

Nadcisnienie przy 20 °C (Patm,,) wyraza si¢ w paskalach (Pa)
lub w kilopaskalach (kPa). Musi ono odpowiada¢ doktadnosci
manometru (np. 6,3 10° Pa lub 630 kPa, a nie 6,33 10° Pa lub
633 kPa dla manometru o pelnej skali do 1000 kPa, klasy 1).

Jesli temperatura pomiaru jest inna niz 20 °C, nalezy wprowa-
dzi¢ poprawke mnozac otrzymane ci$nienie przez odpowiedni
wspotczynnik (patrz: Tabela 1).

Tabela 1

Stosunek nadci$nienia w winie musujacym i pélmusujacym
przy temperaturze 20 °C (Patm,)) do nadci$nienia w tempe-
raturze t (Patm,)

°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
13 1,24



1990R2676 — PL — 13.08.2005 — 011.001 — 176

(%]

°C

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

KONTROLA WYNIKOW

Metoda bezposredniego okreslenia parametréw fizycznych
(metoda kryterium typu I)

Sprawdzanie afrometrow
Nalezy regularnie sprawdzaé afrometry (co najmniej raz w roku).

Sprawdzenia dokonuje si¢ na stanowisku pomiarowym. Pozwala
to porowna¢ manometr z manometrem Wwzorcowym, wyzszej
klasy, zgodnym z normami krajowymi, zamontowanym réwno-
legle. Kontrolg przeprowadza sig¢ tak, aby porowna¢ wskazania
obu aparatow przy rosnacym i malejacym ci$nieniu. Jesli jest
migdzy nimi roznica, $ruba regulacyjna pozwala wprowadzi¢
niezbgdne poprawki.

Laboratoria i upowaznione organy wyposazone sa w takie stano-
wiska pomiarowe. Sg one tez dostgpne u producenta manome-
trow.
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38. POCHODNE CYJANKOWE

(Uwaga: nalezy postgpowac zgodnie z zasadami bezpieczenstwa dotycza-
cymi uzywania chemikaliéw, takich jak: chloramina T, pyridyna, cyjanek
potasu, kwas solny i kwas fosforowy. Pozbywa¢ si¢ zuzytych produktow
we wlasciwy sposob, zgodnie z obowigzujacymi przepisami prawa w
zakresie ochrony Srodowiska. Zachowac ostrozno$¢ w zwiazku z kwasem
cyjanowodorowym wydzielajacym si¢ podczas destylacji wina zakwaszo-

nego).

1.

2.2.

2.3.

2.4.

2.5.

3.1
3.2.
3.3.

3.4.
3.5.
3.6.

4.1.

4.2.

ZASADA

Catkowity wolny kwas cyjanowodorowy w winie wydziela sig
na drodze hydrolizy kwasowej i ulega oddzieleniu przez desty-
lacjg. Po reakcji z chloraming T i pyridyna powstaty dialdehyd
glutaminowy ustala si¢ za pomoca kolorymetrii na podstawie
niebieskiego zabarwienia, ktore dialdehyd glutaminowy daje z
kwasem 1,3-dimetylo-barbiturowym.

APARATURA
Aparat destylacyjny

Uzy¢ aparatu destylacyjnego okreslonego dla oznaczania zawar-
tosci alkoholu w winie

Kolba okraglodenna 500 ml o standardowych zlaczach szlifo-
wych

Laznia wodna kontrolowana termostatycznie przy temperaturze
20 °C

Spektrometr pozwalajacy na pomiar absorpcji przy diugosci fali
590 nm

Szklane naczynka lub naczynka jednorazowego uzytku ze $ciez-
kami optycznymi 20 mm

ODCZYNNIKI
Kwas fosforowy (H,PO,) przy 25 % (m/v)
Roztwér chloraminy T (C,H,CINNa O,S, 3H,0) 3 % (m/v)

Roztwor kwasu 1,3-dimetylo-barbiturowego: rozpusci¢ 3,658 g
kwasu 1,3-dimetylo-barbiturowego (C(HN,O;) w 15 ml pyri-
dyny i 3 ml kwasu solnego (p,, = 1,19 g/ml) oraz doda¢ 50 ml
wody destylowanej

Cyjanek potasu (KCN)

Jodek potasu (KI), roztwor 10 % (m/v)
Roztwor azotanu srebra (AgNO,), 0,1 M
PROCEDURA

Destylacja

Umieséci¢ 25 ml wina, 50 ml wody destylowanej, 1 ml kwasu
fosforowego (ppkt 3.1) oraz kilka koralikow szklanych w kolbie
500-mililitrowej (ppkt 2.2). Kolbg niezwlocznie umiesci¢ na
aparacie destylacyjnym. Uzy¢ chlodnicy w celu odprowadzenia
destylatu do kolby kalibrowanej 50-mililitrowej, zawierajacej
10 ml wody. Zanurzy¢ kolbg kalibrowana w lodowatej wodzie.
Zebra¢ 30-35 ml destylatu (lub catkowicie okoto 45 ml ptynu)
w kolbie kalibrowane;j.

Przeptuka¢ rurkg taczaca skraplacz kilkoma mililitrami wody
destylowanej, podgrza¢ destylat do 20 °C i napei¢ do linii kali-
bracyjnej woda destylowana.

Pomiar

Wla¢ 25 ml destylatu do kolby stozkowej 50-mililitrowej z
korkiem szklanym docieranym, doda¢ 1 ml roztworu chloraminy
T (ppkt 3.2) i zamkna¢ korkiem. Doktadnie po 60 sekundach
doda¢ 3 ml roztworu kwasu 1,3-dimetylo-barbiturowego (ppkt
3.3), zamkna¢ korkiem i pozostawi¢ na 10 minut. Nastgpnie
wykona¢ pomiar absorpcji w stosunku do roztworu kontrolnego
(25 ml wody destylowanej zamiast 25 ml destylatu) przy
dtugosci fali 590 nm w kuwetach o $ciezce $wiatla 20 mm.



1990R2676 — PL — 13.08.2005 — 011.001 — 178

5.2.

5.2.1.

5.2.2.

6.1.

OKRESLENIE KRZYWEJ KALIBRACYJNEJ
Argentometryczne miareczkowanie cyjanku potasu

Rozpusci¢ okoto 0,2 g KCN (ppkt 3.4), doktadnie odmierzo-
nego, w 100 ml wody destylowanej w kolbie kalibrowanej na
300 ml. Doda¢ 0,2 ml roztworu jodku potasu (ppkt 3.5) i
miareczkowaé z roztworem azotanu srebra (ppkt 3.6) do otrzy-
mania ustalonej barwy zolte;j.

Obliczy¢ stezenie probki KCN, przyjmujac, ze 1 ml 0,1 M
roztworu azotanu srebra odpowiada 13,2 mg KCN.

Krzywa standardowa
Przygotowanie roztworow standardowych

Ustaliwszy stgzenie KCN zgodnie z procedura okreslona w ppkt
5.1, przygotowaé roztwoér mianowany zawierajacy 30 mg/l
kwasu cyjanowodorowego (30 mg HCN 72,3 mg KCN).
Rozcienczy¢ roztwor w stosunku 1:10.

Wprowadzi¢ probki 1,0 ml, 2,0 ml, 3,0 ml, 4,0 ml, 5,0 ml
rozpuszczonego roztworu do kolb kalibrowanych 100-mililitro-
wych 1 napei¢ do linii kalibracyjnej woda destylowana. Przy-
gotowane roztwory zawieraja odpowiednio 30 pg, 60 pg, 90 pg,
120 pg oraz 150 pg kwasu cyjanowodorowego na litr.

Miareczkowanie

W sposob okreslony powyzej w ppkt 4.1 i 4.2 postgpowaé z 25-
mililitrowymi probkami roztworu otrzymanego w ten sposob.

Wartosci uzyskane dla absorpcji w stosunku do roztworéw stan-
dardowych jako funkcja odpowiadajaca zawartosci kwasu cyja-
nowodorowego, ktéra powinna utworzy¢ prosta linig, przecho-
dzaca przez poczatek uktadu wspotrzednych.

PRZEDSTAWIENIE WYNIKOW

Zawarto$¢ kwasu cyjanowodorowego przedstawia si¢ w mikro-
gramach na litr (ug/l) bez miejsc liczb dziesigtnych.

Metoda obliczania

Odczyta¢ zawarto$¢ kwasu cyjanowodorowego na krzywej kali-
bracyjnej. Jesli probka byta rozcienczona, nalezy pomnozyé
wyniki przez wspolczynnik rozcieficzenia.

Powtarzalnos$é (r) i odtwarzalnosé (R)

Wino biate =r = 3,1 pg/l lub w przyblizeniu 6 % - X,

i

R = 12 pg/l lub w przyblizeniu 25 % - x;

i

Wino czerwone = r = 6,4 pg/l lub w przyblizeniu 6 % - X,

r = 23 pg/l lub w przyblizeniu 6 % - x;

x. = S$rednie stezenie HCN w winie
x, = 48,4 pg/l dla wina biatego

x. = 80,5 pg/l dla wina czerwonego.
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2.1.
2.2.

2.3.

3.2.
3.3.
3.4.

3.5.

39. IZOTIOCYJANIAN ALLILU

ZASADA METODY

Kazdy izotiocyjanian allilu obecny w winie jest oddestylowywany i
identyfikowany metoda chromatografii gazowe;j.

ODCZYNNIKI
AIKOHOL ETYLOWY BEZWODNY.

Roztwér mianowany: roztwoér izotiocyjanianu allilu w bezwodnym
alkoholu, zawierajacy 15 mg izotiocyjanianu allilu w litrze.

Mieszanina zamrazajaca, skladajaca si¢ z alkoholu etylowego i
suchego lodu (temperatura — 60 °C).

APARATURA

Aparat destylacyjny przedstawiony na rysunku. Przez aparat prze-
plywa stale strumien azotu.

Plaszcz grzejny z termostatem.
Przeptywomierz.

Chromatograf gazowy z czujnikiem plomieniowo-spektrofotome-
trycznym, wyposazony w filtr selektywny dla zwiazkoéw siarkowych
(dtugos¢ fali = 394 nm) lub inny odpowiedni detektor.

Kolumna chromatograficzna ze stali kwasoodpornej o S$rednicy
wewngetrznej 3 mm i dlugosci 3 m z faza stacjonarng 10 % Carbowax
20 M osadzona na nosniku Chromosorb WHP, 80—100 mesh.

Mikrostrzykawka, 10 pl.
PROCEDURA

Do kolby destylacyjnej odmierzy¢ 2 litry wina, do dwoch probowek
odbierajacych doda¢ kilka mililitrow alkoholu etylowego (2.1), tak
aby porowata czg¢s¢ rurek dyspergujacych gaz byla catkowicie zakryta.
Schtodzi¢ obie probowki od zewnatrz mieszaning zamrazajaca. Pota-
czy¢ kolbg z probéwkami odbierajacymi i rozpocza¢ przeplukiwanie
aparatu azotem z predkoscia 3 litréw na minutg. Wino podgrza¢ do
temperatury 80 °C za pomoca plaszcza grzejnego, destylowaé, zbie-
rajac 45—50 ml destylatu.

Ustabilizowa¢ chromatograf. Zaleca sig¢ stosowanie nastgpujacych
warunkow:

— temperatura komory nastrzykowej: 200 °C,

— temperatura kolumny: 130 °C,

— przeptyw gazu nosnego helu: 20 ml/min.

Wprowadzi¢ mikrostrzykawka taka objgto$¢ roztworu mianowanego,

aby pik odpowiadajacy izotiocyjanianowi allilu mogt by¢ tatwo ziden-
tyfikowany na chromatogramie.

W podobny sposdb wprowadzi¢ do chromatografu probke destylatu.
Sprawdzi¢, czy czas retencji uzyskanego piku odpowiada czasowi
retencji piku izotiocyjanianu allilu.

Zgodnie z warunkami opisanymi powyzej sktadniki wystepujace natu-
ralnie w winie nie beda dawaly zaktocajacych pikéw na chromato-
gramie bada nej probki.



1990R2676 — PL — 13.08.2005 — 011.001 — 180

Aparat do destylacji w strumieniu azotu

N, intake

e

Przeplywomierz

3000ml

] 7 ;
40 ml : 100 ml

Plaszcz grzejny

Rurka
dyspergujgca gaz
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I.1.

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.

1.3.3.

40. WLASCIWOSCI CHROMATYCZNE

WINA I MOSZCZE
Definicje
Wiasciwosei chromatyczne wina sa to jego jasno$é¢ i chromatycznosé.

Jasnos¢ jest wyrazana przez transmitancjg i jest odwrotnie proporcjo-
nalna do natgzenia barwy wina.

Chromatycznosé jest wyrazana przez dominujaca dhugosé fali (ktora
charakteryzuje odcie) i czysto$¢ barwy.

Zgodnie ze zwyczajem i dla wygody wiasciwosci chromatyczne win
czerwonych i rozowych przedstawia sig jako nat¢zenie barwy i odcien,
zgodnie z metoda przyjeta jako metoda rutynowa.

Zasada metod
Metoda poréwnawcza

Jest to metoda spektrofotometryczna, ktéra umozliwia pomiar wartosci
wspotrzednych trojbodzcowych i wspotrzednych trojchromatycznych
niezbednych do okreslenia barwy zgodnie z Migdzynarodowa Komisja
ds. Oswietlenia (CIE).

Metoda zwykla (stosowana do win czerwonych i rézowych)

Jest to metoda spektrofotometryczna, w ktorej whasciwosci chroma-
tyczne wyrazane sa Zwyczajowo w nastgpujacy sposob:

Natezenie barwy jest to suma chtonnosci przy dhugoscei fali 420, 520 i
620 nm dla promieniowania przechodzacego przez warstwg probki o
grubosci 1 cm.

Odcien jest wyrazany przez stosunek chlonnosci przy 420 nm i 520
nm.

Metoda poréwnawcza
Aparatura
Spektrofotometr umozliwiajacy pomiar w zakresie 300—700 nm.

Celki szklane po dwie sztuki, o drodze optycznej b réwnej 0,1, 0, 2,
0,5,1,214 cm.

Procedura
Przygotowanie probki

Mgtne wino nalezy sklarowac przez wirowanie. Wigkszos§¢ ditlenku
wegla w mlodych i musujacych winach nalezy usuna¢ przez wytrza-
sanie w warunkach prézniowych.

Pomiary

Droga optyczna szklanej celki » powinna zosta¢ dobrana w taki
sposob, aby mierzona chtonno$¢ znajdowata si¢ miedzy 0,3 a 0,7.

Przy wyborze wiasciwej celki nalezy kierowaé si¢ nastgpujacymi
wskazowkami: dla win biatych uzy¢ celkg o drodze optycznej 2 (lub
4) cm, dla win r6zowych o drodze optycznej 1 cm, a dla win czerwo-
nych o drodze optycznej 0,1 (lub 0,2) cm.

Pomiar spektrofotometryczny nalezy wykonaé, stosujac jako probke
odniesienia wodg destylowana w kuwecie o takiej samej szerokosci b,
w stosunku do ktorej reguluje si¢ przyrzad na zero chtonnosci przy
445, 495, 550 1 625 nm.

Nastgpnie nalezy zmierzy¢ cztery odpowiadajace tym dlugosciom fali
chlonnosci dla probki wina, z doktadnos$cia do trzeciego miejsca dzie-
sigtnego, dla celki o drodze optycznej b. Zmierzone wartos$ci oznaczy¢
Ayssy Agos> Asso 1 Agys-

Obliczenia

Na podstawie wartosci chtonnosci dla celki o drodze optycznej b z
tabeli I odczyta¢ odpowiadajace wartosci transmitancji (7 %). Odczy-
tane warto$ci 0znaczyC Ty,s, Tyos, Tsso 1 Teps-

— Obliczy¢ wartosci wspohrzednych trojbodzcowych X, Vi Z wyra-
zonych jako utamki dziesigtne zgodnie z ponizszymi réwnaniami:

X =042 Tpys + 0,35 Tygy + 0,21 T
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1.3.4.

1.3.4.1.

1.3.4.2.

1.3.43.

Y=0,20 Ty + 0,63 gy + 0,17 T
Z=024 Ty, + 094 T,,,

— Obliczy¢ wspolrzedne trojchromatyczne x i y na podstawie
réwnania:

X Y
X = —— e —
X +Y +Z X +Y +Z

Przedstawianie wynikow

Za jasno$¢ wzgledna przyjmuje si¢ warto$¢ Y wyrazona w procentach.
(Dla cieczy catkowicie ciemnych Y = 0 %, dla cieczy bezbarwnych Y
=100 %.)

Chromatyczno$¢ wyrazana jest przez dominujaca diugosc fali i czys-
tos¢.

W celu oznaczenia tych dwoch wielkosci wykorzystuje si¢ wykres
chromatycznosci wyznaczony przez lini¢ barw widmowych, jak przed-
stawiono na rysunku 1. Pkt 0 zaznaczony na tym wykresie odpowiada
zrodhu $wiatta biatego uzytemu do pomiaru i wykazuje wspotrzgdne
charakterystyczne dla standardowego zrodta, C, x, = 0,3101 i y, =
0,3163, odpowiadajacego $wiatlu dziennemu o $redniej jasnoSci.

— Dominujaca dtugo$é fali
Na wykres chromatycznosci nanie$¢ pkt C o wspolrzednych x, y.

Jezeli pkt C znajduje si¢ na zewnatrz trojkata AOB, narysowaé
lini¢ prosta taczaca O i C i przedhuzy¢ ja do przecigcia z linig barw
widmowych w punkcie S, ktory odpowiada dominujacej dtugosci
fali.

Jezeli C znajduje si¢ wewnatrz trojkata AOB, narysowaé linig
prosta faczaca O i C i przedtuzy¢ ja do przecigcia z linig barw
widmowych w punkcie odpowiadajacym dlugosci fali barwy
dopehiajacej do barwy wina. Ta dlugo$¢ fali jest oznaczana przez
jej wartos¢ i pkt C.

— Czystos¢

Jezeli punkt C znajduje si¢ na zewnatrz trojkata AOB, czystos¢
oblicza si¢ w procentach ze stosunku:

N odlegtos¢ od C do O

100
odlegtos¢ od O do S

Jezeli pkt C znajduje si¢ wewnatrz trojkata AOB, czystos¢ oblicza

si¢ w procentach ze stosunku:

“ odlegtos¢ od C do O
odlegtos¢ od O do P

100 0

gdzie P jest punktem, w ktérym linia prosta OC przecina linig
purpury (lini¢ AB).

Czysto$¢ mozna odczyta¢ réwniez bezposrednio z wykresu chro-
matyczno$ci na podstawie znanych wartosci x i y (rysunki 2, 3, 4,
5106).

Wyniki

Barwa wina jest w pelni okreslona przez jej jasnos¢, chromatycznosé
(wyrazana jako dominujaca dlugosé fali) i czystosc.

Wartosci te powinny by¢ podane w sprawozdaniu z analizy, z zazna-
czeniem drogi optycznej celki, w ktorej wykonywany byt pomiar.

(") odleglosc nalezy okresli¢ w kierunku od O do C.
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TABELA I
Przeliczanie chlonnos$ci na transmitancje (7 %)
Metoda uzycia

W pierwszej kolumnie znalez¢é pierwsza cyfre¢ dziesigtna chlonnosci i
dany rzad oznaczy¢ litera R. W gornym rzedzie znalez¢ druga cyfre
dziesigtng chtonnosci i dang kolumng oznaczy¢ litera C. Odczytaé
liczbe w prostokacie na przecigciu rzgdu R i kolumny C. W celu obli-
czenia transmitancji podzieli¢ tg liczbe przez 10, jezeli chtonno$¢ jest
mniejsza niz 1, przez 100, jezeli jest migdzy 1 a 2, i przez 1000, jezeli
jest migdzy 2 a 3.

Uwaga:

Pozycja w prawym goérmym rogu kazdego prostokata umozliwia
uwzglednienie poprzez interpolacje trzeciej cyfry dziesigtnej chion-
nosci.

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9

1000% | 977 | 9552 | 9332 | 912! | 891* | 871 | 851" | 832" | 8I3Y

79418 | 7768 | 75917 | 741V | 72416 | 7086 | 6926 | 676! | 6611 | 646

6314 | 6174 | 6034 | 58914 | 57513 | 56213 | 54913 | 53712 | 52512 | 51312

5011 | 4901 | 4791 | 4681 | 4570 | 4470 |436° | 4270 | 4170 | 407°

398° | 3899 [380° |371% |363% |[355% |347% |339% |3317 |324°8

3167 | 3097 [3027 2957 |288¢ [2827 |275¢ |269¢ |263¢ |257°¢

2516 | 2455 12406 | 2345 2295 (2245 |2195 |2145 |2095 |20453

1994 | 1955 | 190+ | 186+ | 1824 | 178+ 1744 | 1704 [ 166+ |162+%

1583 1554 1513 148 4 144 4 1413 1383 1353 1323 1293

1263 1233 1203 1172 1153 1122 1103 107 2 105 3 102 2

Przyktad:
Chtonnos¢ 0,47 1,47 2,47 3,47
T% 339 3.4 0,3 0

Transmitancj¢ T %podawac¢ z doktadnoscia do 0,1 %.



1990R2676 — PL — 13.08.2005 — 011.001 — 184

1.00 —

z

wartosciy

1

45 S0

35 40

warto$ci x
RYSUNEK 1

chromatycznosci obejmujacy wszystkie barwy widma

‘Wykres

08



1990R2676 — PL — 13.08.2005 — 011.001 — 185

4

wartoSciy

Wykres chromatycznosci niezafalszowanych win czerwonych (jasnoczerwonych) i win

42

4

.39

3

.33

Al

A5 46 A7

A8

A9

51

52

&1

47

3, & 2y 25 v i
L 8 8. [ & N
s N NS %
g H 25 R o
it e EIAHING HORG T
B NP S
H
HH .
. - It ‘!
2 "::-m .3 2t H 7 H acsEiss 3
E::m H AN R
N s H
i 1 N T
R B ) H iz 3727 5
P 5 g iR R
% G ey fo
s 3 3 Hril
= Gi:
i e
=k ", e NG
. = o 1+
T X el : 1
J o= ..«l 3 0 o - HE
e e
o5 — =2, = e £
2 S ) TN ::_#; D -i-i-"b
Bt £ i e ;
e e g 0‘0} pet - G > ‘7’; 5
L s ; i F S .
38 9 4 41 42 A3 44 45 A6 47 A8 44 450 Sl

warto$ci x
RYSUNEK 2

brazowych (czerwien ceglasta)

¢zerwono-



1990R2676 — PL — 13.08.2005 — 011.001 — 186

‘50.48 «9 50 51 52 53 54 55 56 57 58 59 .60 61 62 .63

6
, 50

49

A7

7

wartoSciy

37

A9
b 48
47
46
+
TR ! 45
i R i
et
EREEN il
heatdiss PR AN H
% f B e 43
H i
EHcE TS €2
R i
L
H i
prl
it taEi Y PR
.
unal H LHIEH ae
b HENCE e N 40
H L th
H T = :
2 . 39
PP ;
; R [Pt i 33
e
i i
H g e 1 e
H 3 . i3 ok ’1
THIT e N t
N EHE T IR HTORE & 36
TR LEEE T T TN ‘
i HERE O e T ;
: T bt N 35
t 3; : i
pegfsitists oo R
] >
2 ¥ 20y v L34
£ e e S
} FHyH It
1 4 maoasadl
b o BT
H i 3 a ~ I}
I B & 2 e i 614 32
$ 4
" =4 =g d19|
ST EerEb b 208,31
sas i : . e
= g 2
-

warto$ci x
RYSUNEK 3

Wykres chromatyczno$ci niezafalszowanych win czerwonych (jasnoczerwonych) i win czerwono-

brazowych (czerwien ceglasta)



187

011.001

1990R2676 — PL — 13.08.2005

—~ o o o t~ = w ol
o @ ~ = n ho =2 & & ~ =~ ~ ~ ] i
3 2 3 5 2 b 3] <3 & €1 o o € o ] . 3 ] -
- s =
“ g =2 11 wan
d &3k S X 3 Nas
o i E e 3
HE g i &
a: T 2 . S
o iy s e g i 3
Q iraes Qo HH A SR imaidd H j:
HH T t i i HECCHRHH R I
3 ERipOH g ts £ 8 it S 3
» H % HHRH T
2r o : i
o ! 2
s EEhE ] H=
i i
! 1y 2
o 5 w
7] ;' » HN H HH
I T i : ©
2 i o : i : 5.
1 2 £ e - i E
™~ H = H :
5 2 T
i HiEE g 2
i 505 I )
7 i : ;
P i
: ™
S\t ) =
ﬁ m” # %inet 8 r
i T
T g o
22 Yo “
_ i N I
ian X =
i FrtE AT ' -
e 2 iy 1 ¥ o ¥
3 i : r T i H
t £ H &
i S A = )
it H H 3 % 1 E
b H S a1 N : 3 gL, ¢
i H N x % i 7 3
124 ¢ : 5 7 i S “
i 1131 T ¢ gh it i3 $2
X H 38 i £ K ACH TR HXET A X ¥
F " H
N N N g P 2
© : i ] ?
8 : X i
(] H i N :
22 R : )
CEE L } : ¥ +
3 23 H E 7 TN 22 i
' 1% XT 5% HRE BEe G
: T t R R e T 2 THEH
3 g ial 3R o © o
: P ~ ) s I~ ] ~ =
¥ 8% 88 %8 ®% 8 8§ 8§ § § 8 8 F : :

£ Dsoyrem

warto$ci x

RYSUNEK 4

i win purpuro-

h (jasnoczerwonych)

in czerwonyc!

falszowanych w

$ci nieza

Wykres chromatyczno

wych



1990R2676 — PL — 13.08.2005 — 011.001 — 188

T

.38 3 .38

37 w LN i 37

T

36 i R TR 3

S 35
34
o o s
= 1 33
: SR

&
;

Y

o
(5

B S : : .
. L
ks} : T o H
\% +30 s 8 15t B B 30
8 e S i
5 H ke sai . s
g H i 3 e+t )
2 ¥ : : : e 29
" : . = :
TN TR i H E
.28 P EIyiEEE et tt $ 28
10 H macast 1R0L EEEACHEERE t s G
M HE It e o s :
I £ FEETE T T LN FRRH NG
g ..!u‘E —ﬁn\ii PR $
S ae st :.:; =
J6 3 .. s T
S i i RHEE
25 EH 25
24 HE - 2%

B

21 3 21

60 .61 T AR R B A A R
wartoS$ci x
RYSUNEK 5

Wykres chromatyczno$ci niezafalszowanych win czerwonych (jasnoczerwonych) i win purpuro-
wych



189

011.001

1990R2676 — PL — 13.08.2005

.52

™ 36

3 ww

Sl

T

47

T

H

42
%
Co
HHS

39

38

37

36
36

35

£1sorrem

4

wartosci x
RYSUNEK 6

Wykres chromatycznos$ci niezafalszowanych win czerwonobrazowych (czerwien ceglasta) i win

purpurowych



1990R2676 — PL — 13.08.2005 — 011.001 — 190

2.2.

2.2.1.
22.2.
223.

2.3.

23.1.

23.2.

2.4.

REKTYFIKOWANE MOSZCZE ZAGESZCZONE
Zasada metody

Pomiar chtonnos$ci rektyfikowanych moszczéw zaggszczonych przy 425 nm w warstwie o

grubosci 1 cm po rozcienczeniu w celu uzyskania zawarto$ci cukrow do 25 % (m/m) (25
°Brix).

Aparatura i sprzet

Spektrofotometr umozliwiajacy pomiar w zakresie 300—700 nm.
Celki szklane o drodze optycznej 1 cm.

Filtr membranowy z porami o $rednicy 0,45 pm.

Procedura

Przygotowanie probki

Uzy¢ roztworu o zawartosci cukrow 25 % (m/m) (25 °Brix) przygotowanego jak w rozdziale
»pH”, ppkt 4.1.2. Przefiltrowa¢ roztwor przez filtr membranowy z porami o $rednicy 0,45
pm.

Oznaczanie chionnosci

Ustawi¢ aparat na zero chtonnos$ci przy 425 nm w odniesieniu do celki o drodze optycznej 1
cm zawierajacej wodg destylowana.

Przy tej samej dlugoéci fali zmierzy¢ chtonnos$¢ 4 roztworu zawierajacego 25 % cukrow (25
°Brix), przygotowanego jak w ppkt 2.3.1 i umieszczonego w kuwecie o szerokosci 1 cm.

Przedstawianie wynikow

Chionnos¢ przy 425 nm rektyfikowanego moszczu zaggszczonego w roztworze o stezeniu
25 % cukréw (25 °Brix) podawa¢ z doktadnoscia do dwoch miejsc dziesigtnych.
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3.1.

3.2.

4.1.
4.2.

5.1

5.2

5.3.
5.3.1.

41. WSKAZNIK FOLIN-CIOCALTEU

DEFINICJA

Wskaznik Folin-Ciocalteu jest to wynik oznaczania uzyskany wg
metody opisanej ponize;j.

ZASADA METODY

Wszystkie zwiazki fenolowe wystgpujace w winie sa utleniane przez
odczynnik Folin-Ciocalteu. Odczynnik ten stanowi mieszanina kwasu
wolframianofosforowego (H,PW,0,) i kwasu molibdenowofosfo-
rowy (H,PMo,,0,)), ktére po utlenieniu fenoli ulegaja redukcji do
mieszaniny niebieskich tlenkéw wolframu (W O,;) i molibdenu
(Mo,0Os,).

Powstata barwa niebieska wykazuje maksimum chtonnosci w poblizu
750 nm, a jej natgzenie jest proporcjonalne do catkowitej ilosci
zwiazkow fenolowych obecnych w winie.

ODCZYNNIKI

Odczynniki musi cechowac czysto$¢ analityczna. Nalezy uzywac
wody destylowanej lub wody o podobnej czystosci.

Odczynnik Folin-Ciocalteu

Odczynnik ten jest dostgpny na rynku w postaci gotowej do uzycia.
Mozna go otrzyma¢ w nastgpujacy sposob: rozpusci¢ 100 g wolfra-
mianu (VI) sodu (Na,WO,. 2H,0) i 25 g molibdenianu (VI) sodu
(Na,Mo0O,. 2H,0) w 700 ml wody destylowanej. Doda¢ 50 ml 85-
procentowego kwasu fosforowego (p,, = 1,71 g/ml) i 100 ml stgzo-
nego kwasu solnego (p,, = 1,19 g/ml). Doprowadzi¢ do wrzenia i
gotowa¢ przez 10 godzin pod chtodnica zwrotna. Nastgpnie dodaé
150 g siarczanu litowego (Li,SO,. H,0) i kilka kropli bromu i
ponownie gotowa¢ przez 15 minut. Odstawi¢ do ostygnigcia i
uzupehi¢ woda destylowana do 1 litra.

Bezwodny weglan sodowy, Na,CO,, w 20-procentowym (m/v)
roztworze.

APARATURA

Zwykta aparatura laboratoryjna, w tym w szczegdlnosci:
Kolby miarowe o pojemnosci 100 ml.

Spektrofotometr umozliwiajacy pomiar przy 750 nm.
PROCEDURA

‘Wino Czerwone

Do kolby miarowej na 100 ml (4.1) odmierzy¢ $cisle w podanej kolej-
nosci:

1 ml wina, rozcienczonego uprzednio w stosunku 1:5,
50 ml wody destylowanej,
5 ml odczynnika Folin-Ciocalteu (3.1),

20 ml roztworu weglanu sodowego (3.2).

Uzupei¢ woda destylowana do 100 ml.

Doktadnie wymiesza¢. Odczeka¢ 30 minut do ustabilizowania sig
reakcji. Oznaczy¢ chtonno$¢ przy 750 nm przy grubosci warstwy 1
cm w stosunku do proby Slepej, w ktorej zamiast wina uzyto wodg.

Jezeli chtonno$¢ nie wynosi okoto 0,3, probke¢ nalezy odpowiednio
rozcienczy¢.

Wino biale

Postgpowac jak wyzej, uzywajac 1 ml nierozcienczonego wina.
Rektyfikowany moszcz zageszczony

Przygotowanie probki

Uzy¢ roztworu probki o zawartoéci cukréw 25 % (m/m) (25 °Brix),
przygotowanego, jak opisano w rozdziale ,,pH”, ppkt 4.1.2.
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5.3.2.

6.2.

Pomiar

Postgpowac jak w przypadku wina czerwonego (5.1), uzywajac 5 ml
probki przygotowanej jak w ppkt 5.3.1 i mierzac chlonno$¢ w
stosunku do probki kontrolnej otrzymanej z 5 ml 25-procentowego
(m/m) roztworu cukru inwertowanego.

PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW
Metoda obliczania

Wynik jest przedstawiany w postaci wskaznika otrzymywanego przez
mnozenie chfonnosci przez 100 dla win czerwonych rozcieficzonych
w stosunku 1:5 (lub przez odpowiedni wspotczynnik dla innych
rozcienczen) i przez 20 dla win biatych. Dla rektyfikowanych
moszczow zageszczonych mnozy¢ przez 16.

Powtarzalnosé

Roéznica migdzy wynikami dwdch prob wykonywanych rownoczesnie
Iub bardzo szybko jedna po drugiej przez tego samego analityka nie
powinna by¢ wigksza niz 1.

Dobra powtarzalno$¢ wynikow uzyskuje sig, stosujac bardzo czysta
aparaturg i sprzet (kolby miarowe i celki spektrofotometryczne).
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42. SPECJALNE METODY ANALIZY REKTYFIKOWANYCH GRONO-

a)

2.2.
2.3.

3.2
3.3.

4.1.

4.2.

4.3.

5.1.

WYCH MOSZCZOW ZAGESZCZONYCH

KATIONY OGOLEM
ZASADA METODY

Badana probka jest poddawana chromatografii na silnie kwasowe;j
zywicy kationowymiennej. Kationy sa wymieniane na H*. Zawarto$¢
kationé6w ogétem wyrazana jest przez roznicg migdzy kwasowosScia
0golna eluatu i probki.

APARATURA

Kolumna szklana o $rednicy wewngtrznej 10—-11 mm i dlugosci okoto
300 mm, wyposazona w zawor odwadniajacy.

Pehametr o dzialce elementarnej 0,1 jednostki pH.
Elektrody:

— elektroda szklana, przechowywana w wodzie destylowanej,

— kalomelowa/nasycona chlorkiem potasu elektroda odniesienia,
przechowywana w nasyconym roztworze chlorku potasu,

— lub elektroda kombinowana, przechowywana w wodzie destylo-
wanej.

ODCZYNNIKI

Silnie kwasowa zywica kationowymienna w formie H+, wstegpnie
napgczniata przez namoczenie w wodzie przez noc.

Roztwor wodorotlenku sodu, 0,1 M.
Papierek wskaznikowy pH.
PROCEDURA

Przygotowanie Probki

Uzy¢ roztworu otrzymanego przez rozciefczenie rektyfikowanego
moszczu zaggszczonego do 40 % (m/v) jak w rozdziale ,,Kwasowos¢
ogo6lna”, ppkt 5.1.2.

Przygotowanie kolumny jonowymiennej

Do kolumny wla¢ okoto 10 ml napgczniatej wstepnie Zywicy jonowy-
miennej w formie H*. Przemyé kolumng woda destylowana do
usunigecia catej kwasowosci, stosujac do kontroli papierek wskazni-
kowy.

‘Wymiana jonow

Przesaczy¢ przez kolumng 100 ml roztworu rektyfikowanego moszczu
zaggszczonego, otrzymanego jak w ppkt 4.1, z predkoscia jednej
kropli na sekundg. Zbiera¢ wyciek w zlewce. Przemy¢ kolumng 50
mililitrami wody destylowanej. Wyciek (lacznie z woda uzyta do prze-
mywania) miareczkowa¢ 0,1 M roztworem wodorotlenku sodu do
wartosci pH 7 w temperaturze 20 °C. Roztwodr zasady powinien by¢
dodawany powoli, przy ciaglym wstrzasaniu probki. Niech n oznacza
ilos¢ ml zuzytego 0,01 M roztworu wodorotlenku sodu.

PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Zawarto$¢ kationéw ogélem wyrazi¢ w miliekwiwalentach na kilo-
gram cukru ogétem z doktadnoscia do jednego miejsca dziesigtnego.

Obliczenia

— Kwasowos$¢ wycieku wyrazona w miliekwiwalentach na kilogram
rektyfikowanego moszczu zaggszczonego:
E=25n

— Kwasowo$¢ ogolna rektyfikowanego moszczu zaggszczonego w
miliekwiwalentach na kilogram (patrz rozdziat ,,Kwasowos¢
ogo6lna”, ppkt 6.1.2): a

— Zawarto$¢ kationdw ogéltem w miliekwiwalentach na kilogram
cukréw ogodtem:

2,5n —
LM a 100

gdzie P = procentowa zawarto$¢ (m/m) cukrow ogdtem.
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b)

3.2

4.2.

5.1.

PRZEWODNOSC ELEKTRYCZNA
ZASADA METODY

Pomiar przewodnosci elektrycznej stupa cieczy znajdujacego sig
migdzy dwoma réwnolegltymi elektrodami platynowymi jest wykony-
wany poprzez wlaczenie go do jednego ramienia mostka
Wheatstone'a.

Przewodnos$¢ elektryczna rozni si¢ w zaleznosci od temperatury i
dlatego jest wyrazana jako przewodno$¢ w temperaturze 20 °C.

APARATURA

Konduktometr umozliwiajacy pomiar przewodnosci elektrycznej w
zakresie 1-1000 mikrosimensow na cm™').

Laznia wodna do sprowadzania temperatury badanych probek do
okoto 20 °C (20 + 2 °C).

ODCZYNNIKI

Zdemineralizowana woda o przewodnosci elektrycznej mniejszej niz 2
puS cm —1 w temperaturze 20 °C.

Roztwor wzorcowy chlorku potasu.

Rozpusci¢ 0,581 g chlorku potasu, KCI, wysuszonego uprzednio do
stalej masy w temperaturze 105 °C, w wodzie zdemineralizowanej
(3.1). Uzupemi¢ do 1 litra woda zdemineralizowana (3.1). Roztwor
ten wykazuje przewodnos¢ elektryczng 1000 pS cm™! w temperaturze
20 °C. Roztwér nie powinien by¢ przechowywany dluzej niz 3
miesiace.

PROCEDURA
Przygotowanie prébki do analizy

Przygotowaé roztwor o zawartosci cukrow ogoétem 25 % (m/m) ( 25
°Brixa), jak opisano w rozdziale ,,pH” ppkt 4.1.2.

Oznaczanie przewodnosci elektrycznej

Sprowadzi¢ temperatur¢ probki do 20 °C, zanurzajac ja w lazni
wodnej. Utrzymywa¢ t¢ temperatur¢ w granicach + 0,1 °C.

Komorg konduktometru przeptuka¢ dwukrotnie badanym roztworem.
Wykona¢ pomiar przewodnosci wiasciwej 1 wyrazi¢ wynik w puS em™.
PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Wyniki wyraza¢ w mikrosimensach na cm (uS cm~') w temperaturze
20 °C, zaokraglajac do liczby catkowitej dla 25 % (m/m) (25° Brixa)
roztworu rektyfikowanego moszczu zaggszczonego.

Obliczenia

Jezeli aparat nie jest wyposazony w urzadzenie do kontrolowania
temperatury, zmierzona przewodno$¢ wiasciwa nalezy skorygowac,
wykorzystujac tabelg I. Jezeli temperatura wynosi ponizej 20 °C,
warto$¢ poprawki nalezy dodac, jezeli temperatura wynosi powyzej 20
°C, warto$¢ poprawki nalezy odjac.

TABELA 1

Poprawka, jaka nalezy wprowadzié, jezeli przewodno$¢ wiasciwa byta
oznaczana w temperaturze innej niz 20 °C (uS cm™ ')

°Temperatura (C)
Przi\);/gdn- 18.2-
whasciwa 20,2 | 20,6 | 21,0 | 21,4 | 21,8 19,8 19,4 19,0 18,6 "
20,4 | 20,8 | 21,2 | 21,6 | 22,0 19,6 19,2 18,8 18,4 lff;()) -
0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
50 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
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<)

1.1.

1.2.

2.1.

2.1.1.
2.1.2.

2.2.

2.2.1.

222,

223.

2.2.4.

2.3.

23.1.

°Temperatura (C)
Przewgdn— 18.2-
whf’s,sciwa 202 | 20,6 | 21,0 | 21,4 | 21,8 | 198 | 194 | 190 | 186 | ()
204 | 20,8 | 21,2 | 21,6 | 22,0 | 196 | 192 | 188 | 184 | 18,0-
Q)
300 1 3 4 5 8 9 11 12 13
350 1 3 5 6 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

(") Doda¢ warto$¢ korekcji.
(® Odja¢ warto$¢ korekeji.

HYDROKSYMETYLOFURFURAL (HMF)
ZASADA METODY
Metoda kolorymetryczna

Aldehydy pochodne furanu, z ktorych gtéwnym jest hydroksymetylo-
furfural, reaguja z kwasem barbiturowym i paratoluidyna, dajac czer-
wone produkty reakcji, ktore oznacza sig¢ kolorymetrycznie przy 550
nm.

Wysoko sprawna chromatografia cieczowa (HPLC)

Rozdzial w kolumnie chromatograficznej z odwroconymi fazami i
oznaczanie przy 280 nm.

METODA KOLORYMETRYCZNA

Aparatura

Spektrofotometr dostosowany do pomiaréw w zakresie 300—700 nm.
Celki szklane o drodze optycznej 1 cm.

Odczynniki

Kwas barbiturowy, roztwor 0,5 % (m/v).

Rozpusci¢ 500 mg kwasu barbiturowego, C,0,N,H, w wodzie desty-
lowanej i ogrza¢ lekko w tazni wodnej o temperaturze 100 °C.
Uzupemi¢ do 100 ml woda destylowana. Roztwor jest trwaly przez
okoto tydzien.

Roztwor paratoluidyny, 10 % (m/v).

Przenie$¢ 10 g paratoluidyny, C,H,(CH,)NH, do kolby miarowej na
100 ml; doda¢ 50 ml izopropanolu, CH,CH(OH)CH, i 10 ml lodowa-
tego kwasu octowego, CH,COOH, (p,, = 1,05 g/ml). Uzupemi¢ do
100 ml izopropanolem. Roztwor ten powinien by¢ przygotowywany
codziennie.

Etanal (aldehyd octowy), CH,CHO, I-procentowy (m/v) roztwor
wodny.

Przygotowa¢ bezposrednio przed uzyciem.
Hydroksymetylofurfural, C.O;H,, roztwor wodny o stezeniu 1g/l.

Przygotowac seri¢ roztworow o stezeniu 5, 10, 20, 30 i 40 mg/l.
Roztwér o stgzeniu 1g/l i roztwory rozcienczone nalezy przygoto-
wywac na biezaco.

Procedura
Przygotowanie probki

Uzy¢ roztworu otrzymanego przez rozcienczenie rektyfikowanego
moszczu zaggszczonego do 40 % (m/v), jak opisano w rozdziale
,Kwasowos¢ ogolna”, ppkt 5.1.2. Do oznaczania wzia¢ 2 ml tego
roztworu.
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23.2.

2.3.3.

2.4.

24.1.

3.1.2.

3.2.

32.1.
32.2.
3.2.3.
324.

3.2.5.

Oznaczanie kolorymetryczne

Do kazdej z dwoch kolb o pojemnosci 25 ml z doszlifowanym
korkiem, oznaczonych a i b, odmierzy¢ 2 ml probki, przygotowanej
jak w ppkt 2.3.1. Do kazdej kolby dodac¢ 5 ml roztworu paratoluidyny
(2.2.2); wymiesza¢. Do kolby b (probka kontrolna) doda¢ 1 ml wody
destylowanej, a do kolby @ 1 ml kwasu barbiturowego (2.2.1).
Wymiesza¢ doktadnie. Zawarto$¢ kolb przenies¢ do celek spektrofoto-
metru o drodze optycznej 1 cm. Ustawi¢ zero na skali chtonnosci,
uzywajac zawartosci kolby b przy dtugosci fali 550 nm. Obserwowaé
zmiany chlonno$ci probki a; zapisa¢ najwyzsza warto$¢ chtonnosci 4,
osiagana po czasie od dwoch do pigeiu minut.

Probki o zawartosci hydroksymetylofurfuralu powyzej 30 mg/l nalezy
rozcienczy¢ przed analiza.

Przygotowanie krzywej odwzorowania

Umiesci¢ 2 ml roztworéw hydroksymetylofurfuralu o stgzeniu 5, 10,
20, 30 1 40 mg/l (2.2.4) do dwoch zestawow a 1 b kolb miarowych na
25 ml i postgpowac dalej jak w ppkt 2.3.2.

Wykres przedstawiajacy zalezno$¢ chtonnosci od stgzenia hydroksy-
metylofurfuralu w mg/l jest linia prosta przechodzaca przez poczatek
uktadu wspotrzednych.

Przedstawianie wynikow

Stezenie hydroksymetylofurfuralu w rektyfikowanych moszczach
zaggszczonych wyraza¢ w miligramach na kilogram cukrow ogotem.

Metoda obliczania

Zawarto$¢ hydroksymetylofurfuralu C w mg/l w badanej probce jest
to stgzenie odczytane na krzywej odwzorowania odpowiadajace zmie-
rzonej chtonnosci 4 probki.

Zawarto$¢ hydroksymetylofurfuralu w miligramach na kilogram
cukrow ogotem wynosi:

250 x ¢
P

gdzie P = procentowa (m/m) zawarto$¢ cukrow ogoélem w rektyfi-
kowanym moszczu zaggszczonym.

WYSOKO SPRAWNA CHROMATOGRAFIA CIECZOWA

Aparatura

Wysoko sprawny chromatograf cieczowy wyposazony w:

— wtryskiwacz ,,petlowy” o pojemnosci 5 lub 10 pl,

— czujnik spektrofotometryczny do wykonywania pomiarow przy
280 nm,

— kolumng z faza stacjonarna oktadecylosilanowa (np. Bondapak
C18 — Corasil, Waters Ass.),

— rejestrator, najkorzystniej integrator.

Szybkos¢ przeptywu fazy ruchomej: 1,5 ml/min.

Aparat do filtracji membranowej, $rednica poréw 0,45 pm.
Odczynniki

Woda podwojnie destylowana.

Metanol, CH;OH, destylowany lub o czystosci do HPLC.
Kwas octowy, CH,COOH (p = 1,05 g/ml).

Faza ruchoma: woda—metanol (3.2.2)—kwas octowy (3.2.3), przefil-
trowana uprzednio przez filtr membranowy (0,45 pm), (40:9:1 v/v).

Fazg ruchoma nalezy przygotowywaé codziennie i odgazowywaé
przed uzyciem.

Roztwor wzorcowy hydroksymetylofurfuralu, 25 mg/1 (v/v).

Do kolby miarowej na 100 ml przenies¢ doktadnie odwazone 25 mg
hydroksymetylofurfuralu, C;H,O,, i uzupeti¢ do kreski metanolem
(3.2.2). Uzyskany roztwor rozcienczy¢ metanolem (3.2.2) w stosunku
1:10 i przefiltrowaé przez filtr membranowy (0,45 pum).
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3.3.

33.1.

33.2.

34.

3.4.1.

d

1L

2.1.
2.1.1.

Roztwér ten, przechowywany w butelce z brazowego szkla w
lodowece, jest trwaly przez dwa—trzy miesiace.

Procedura
Przygotowanie probki

Uzy¢ roztworu otrzymanego przez rozcienczenie rektyfikowanego
moszczu zaggszczonego do 40 % (m/v), jak opisano w rozdziale
»Kwasowos¢ ogolna” ppkt 5.1.2, i przefiltrowanego przez filtr
membranowy o $rednicy porow 0,45 pm.

Oznaczanie chromatograficzne

Do chromatografu wprowadzi¢ 5 (lub 10) pl probki przygotowanej,
jak opisano w ppkt 3.3.1, i 5 (lub 10) pl roztworu wzorcowego
hydroksymetylofurfuralu (3.2.5). Zarejestrowa¢ chromatogram.

Czas retencji hydroksymetylofurfuralu wynosi od okolo szesciu do
siedmiu minut.

Przedstawianie Wynikow

Zawarto$¢ hydroksymetylofurfuralu w rektyfikowanych moszczach
zaggszczonych wyrazana jest w miligramach na kilogram cukréw
ogolem.

Obliczanie wyniku oznaczania

C oznacza zawarto$¢ hydroksymetylofurfuralu w 40-procentowym (nm/
v) roztworze rektyfikowanego moszczu zaggszczonego w mg/l.

Zawarto$¢ hydroksymetylofurfuralu w miligramach na kilogram
cukrow ogdtem wynosi:
C
250 x —
P
gdzie P = procentowa (m/m) zawarto$¢ cukrow ogoélem w rektyfi-
kowanym moszczu zaggszczonym.
METALE CIEZKIE
ZASADA METOD
Szybka metoda szacowania zawartoSci metali cigzkich

Metale cigzkie sa wykrywane w odpowiednio rozcienczonym moszczu
rektyfikowanym za pomoca reakcji tworzenia ich barwnych siarczkow.
Ilo$¢ metali cigzkich jest szacowana na podstawie porownania z
roztworem mianowanym olowiu, o st¢zeniu odpowiadajacym najwyz-
szej dopuszczalnej ich zawartosci.

Oznaczanie zawartoSci olowiu metoda spektrofotometrii absorpcji
atomowej

Zwiazek chelatowy powstajacy w wyniku reakcji otowiu z pirolidyno-
ditiokarbaminianem wytaczany jest metyloizobutyloketonem, a chton-
no$¢ mierzy si¢ przy 283,3 nm. Zawarto$¢ otowiu oznacza sig¢ przy
uzyciu szeregu roztworow wzorcowych o znanej zawartosci otowiu.

SZYBKA METODA SZACOWANIA ZAWARTOSCI METALI
CIEZKICH

Odczynniki
Rozcienczony kwas solny, 70 % (m/v).

Pobra¢ 70 g kwasu solnego, HCI, (p,, = 1,16-1,19 g/ml) i uzupehié¢
woda do 100 ml.

Rozcienczony kwas solny, 20 % (m/v).

Pobra¢ 20 g kwasu solnego, HCI (p,, = 1,16-1,19 g/ml) i uzupemié
do 100 ml woda.

Rozcieficzony amoniak. Pobra¢ 14 g amoniaku, NH, (p,, = 0,931-
0,934 g/ml) i uzupetni¢ woda do 100 ml.

Roztwor buforowy o pH 3,5.

Rozpusci¢ 25 g octanu amonowego, CH,COONH,, w 25 ml wody i
doda¢ 38 ml rozcienczonego kwasu solnego (2.1.1). Jezeli potrzeba,
nastawi¢ pH za pomoca rozcienczonego kwasu solnego (2.1.2) lub
rozcienczonego amoniaku (2.1.3) i uzupetni¢ woda do 100 ml.

Roztwor tioacetamidu, C,H SN, 4 % (m/v).
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2.1.6.
2.1.7.

2.2.

2.3.

3.1.

3.1.1.

3.1.2.

3.2.

3.2.1.

3.2.2.
3.2.3.
3.2.4.

3.3.

3.3.1.

3.3.2.

333.

Roztwor glicerolu, C;HO;, 85 % (m/v) (ny?°°¢ = 1,449—1,455)
Odczynnik tioacetamidowy

Do 0,2 ml roztworu tioacetamidu (2.1.5) doda¢ 1 ml roztworu otrzy-
manego przez zmieszanie 5 ml wody, 15 ml 1 M roztworu wodorot-
lenku sodu i 20 ml glicerolu (2.1.6). Ogrzewa¢ w tazni wodnej w
temperaturze 100°C przez 20 sekund. Przygotowywac bezposrednio
przed uzyciem.

Roztwor o zawartosci olowiu 0,002 g/l.

Przygotowac roztwor o zawartosci olowiu 1 g/l przez rozpuszczenie
0,400 g azotanu olowiawego, Pb(NO,), w wodzie i uzupehienie woda
do 250 ml. Przed uzyciem rozcienczy¢ roztwdér woda w stosunku
dwoch czgsei na 1000 (v/v), otrzymujac roztwor o stezeniu 0,002 g/1.

Procedura

Rozpusci¢ badang probke 10 g rektyfikowanego moszczu zaggszczo-
nego w 10 ml wody. Doda¢ 2 ml roztworu buforowego o pH 3,5
(2.1.4); wymiesza¢. Doda¢ 1,2 ml odczynnika tioacetamidowego
(2.1.7). Niezwlocznie wymiesza¢. Przygotowaé probke kontrolna w
ten sam sposob, uzywajac 10 ml roztworu otowiu o stezeniu 0,002 g/l
(2.1.8).

Barwa badanej probki rektyfikowanego moszczu zaggszczonego po 2
minutach nie powinna by¢ intensywniejsza od barwy probki
kontrolne;.

Obliczenia

W warunkach powyzszego oznaczania probka kontrolna odpowiada
maksymalnej dopuszczalnej zawarto$ci metali cigzkich, wyrazonej w
przeliczeniu na otow, w wysokosci 2 mg/kg rektyfikowanego moszczu
Zageszczonego.

OZNACZANIE ZAWARTOSCI OLOWIU METODA SPEKTROFO-
TOMETRII ABSORPCJI ATOMOWEJ

Aparatura

Spektrofotometr  absorpcji  atomowej wyposazony w  palnik
powietrzno-acetyleowy.

Lampa otowiowa z katoda wngkowa.
Odczynniki
Rozcienczony kwas octowy.

Pobra¢ 12 g lodowego kwasu octowego (p,, = 1,05 g/ml) i uzupehic¢
do 100 ml woda.

Roztwér pirolidynoditiokarbaminianu, C;H,N,S,, 1 % (m/v).
Metyloizobutyloketon, (CH,),CHCH,COCH,.

Roztwor zawierajacy 0,010 g otowiu w litrze.

Roztwor otowiu o stgzeniu 1 g/l (2.1.8) rozcienczy¢ do 1 n% (v/v).
Procedura

Przygotowanie roztworu do badania

Rozpusci¢ 10 g rektyfikowanego moszczu zaggszczonego w miesza-
ninie skladajacej si¢ z rownych objgtosci rozcienczonego kwasu octo-
wego (3.2.1) 1 wody i uzupehi¢ do 100 ml ta mieszaning.

Doda¢ 2 ml roztworu pirolidynoditiokarbaminianu amonowego (3.2.2)
i 10 ml metyloizobutyloketonu (3.2.3) Wytrzasa¢ przez 30 sekund,
chroniac przed dostgpem $wiatla. Pozostawi¢ do rozdzielenia sig
dwoch warstw. Do analizy pobra¢ warstwg metyloizobutyloketonu.

Przygotowanie roztworow wzorcowych

Przygotowac trzy roztwory wzorcowe zawierajace, oprocz 10 g rekty-
fikowanego moszczu zaggszczonego, odpowiednio 1, 2 i 3 ml
roztworu o stezeniu 0,010 g/l otowiu (3.2.4). Postgpowac dalej tak jak
z roztworem badanej probki.

Préba Slepa

Przygotowac¢ probg $lepa jak w ppkt 3.3.1, ale bez dodatku rektyfiko-
wanego moszczu zaggszczonego.
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3.34.

3.4.

3.4.1.

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

Oznaczanie
Ustawi¢ dlugos¢ fali na 283,3 nm.

Rozpyli¢ ekstrakt metyloizobutyloketonowy z proby slepej w
plomieniu i wyzerowa¢ skalg chtonnosci.

Zmierzy¢ chionno$é¢ ekstraktow uzyskanych z badanego roztworu i z
roztworé6w wzorcowych.

Przedstawianie wynikow

Zawarto$¢ otowiu wyraza¢ w miligramach na kilogram rektyfikowa-
nego moszczu zaggszczonego z doktadnoscia do jednego miejsca dzie-
sigtnego.

Obliczenia

Wykresli¢ krzywa obrazujaca zréznicowanie chtonnosci w stosunku
do zawartoéci otowiu w roztworach wzorcowych, przy czy zerowa
warto$¢ chtonnosci odpowiada badanemu roztworowi.

Ekstrapolowac linig prosta faczaca punkty do przecigcia si¢ z ujemna
czes$ceig osi stgzenia. Odleglo$¢ punktu przecigeia od poczatku uktadu
wspolrzednych wyznacza zawarto$¢ otowiu w badanym roztworze.

CHEMICZNE OZNACZANIE ALKOHOLU ETYLOWEGO

Metoda ta stuzy do oznaczania alkoholu w cieczach o niskiej zawar-
tosci alkoholu, takich jak moszcze, moszcze zaggszczone i rektyfiko-
wane moszcze zageszczone.

ZASADA METODY

Zwykla destylacja badanej cieczy. Utlenianie alkoholu etylowego w
destylacie dichromianem potasu. Miareczkowanie nadmiaru dichro-
mianu potasu roztworem zelaza (II).

APARATURA

Uzy¢ aparatu destylacyjnego opisanego w rozdziale ,,Objgtosciowa
zawartos$¢ alkoholu”, ppkt 3.2.

ODCZYNNIKI
Roztwér dichromianu potasu:

Rozpusci¢ 33,600 g dichromianu potasu, K,Cr,0, w wodzie i
uzupehic¢ do objgtosci 1 litra w temperaturze 20 °C.

1 mililitr tego roztworu utlenia 7,8924 mg alkoholu.
Roztwor siarczanu amonu zelaza (I11)

Rozpusci¢ 135 g siarczanu amonu zelaza (II), FeSO,. (NH,),SO,.
6H,0 w wodzie, uzupetni¢ do 1 litra i doda¢ 20 ml stezonego kwasu
siarkowego, H,SO, (r,, = 1,84 g/ml). Pot objgtosci tego roztworu
odpowiada mniej wigcej objgtosci roztworu dichromianu potasu
Swiezo przygotowanego. Z tego wzgledu powoli ulega utlenianiu.

Roztwoér nadmanganianu potasu.

Rozpusci¢ 1,088 g nadmanganianu potasu, KMnO,, w wodzie i
uzupehi¢ do jednego litra.

Kwas siarkowy rozcienczony w stosunku 1:2 (v/v).

Malymi porcjami, i stale mieszajac, doda¢ 500 ml kwasu siarkowego,
H,SO,, (p,, = 1,84 g/ml) do 500 ml wody.

Odczynnik zelazawo-ortofenantrolinowy.

Rozpusci¢ 0,695 g siarczanu zelaza, FeSO,. 7H,0 w 100 ml wody,
doda¢ 1,485 g jednowodnej ortofenantroliny, C,,HN,. H,0O. Podgrza¢,
aby ulatwi¢ rozpuszczanie. Otrzymany jasnoczerwony roztwor jest
trwaly.

PROCEDURA
Destylacja

W kolbie destylacyjnej umiesci¢ 100 g rektyfikowanego moszczu
zaggszczonego i 100 ml wody. Zbiera¢ destylat w kolbie miarowej na
100 ml i uzupemi¢ woda do kreski.
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4.2.

4.3.

5.1

2.2.
2.3.
2.4.

Utlenianie

Wzia¢ kolbg z doszlifowanym korkiem i z rozszerzona szyjka, umozli-
wiajaca przeplukiwanie szyjki bez strat. W kolbie umiesci¢ 20 ml
roztworu dichromianu potasu (3.1) i 20 ml kwasu siarkowego rozcien-
czonego w stosunku 1:2 (3.4) i wstrzasna¢. Doda¢ 20 ml destylatu.
Zamkna¢ kolbg korkiem, wstrzasna¢ i odczeka¢ co najmniej 30 minut,
wstrzasajac od czasu do czasu. (Kolba ta nazywana jest kolba ,,pomia-
rowa”.)

Odmiareczkowa¢ roztwor dichromianu potasu roztworem siarczanu
amonu zelaza (II) (3.2), umieszczajac w identycznej kolbie taka sama
ilo$¢ odczynnikow, ale zastgpujac 20 ml destylatu 20 ml wody desty-
lowanej. (Kolba ta nazywana jest kolba ,,kontrolna™.)

Miareczkowanie

Do kolby ,,pomiarowej” doda¢ cztery krople odczynnika ortofenantro-
linowego (3.5). Odmiareczkowa¢ nadmiar dichromianu potasu za
pomoca roztworu siarczanu amonu zelaza (II) (3.2). Miareczkowanie
zakonczy¢ w chwili zmiany barwy roztworu z zielononiebieskiej na
brazowa.

W celu dokladniejszego uchwycenia punktu koncowego miareczko-
wania nalezy zmieni¢ barwg roztworu z powrotem z brazowej na
zielononiebieska za pomoca roztworu nadmanganianu potasu (3.3).
Jedna dziesiata objgtosci zuzytego roztworu nadmanganianu odja¢ od
objetosci zuzytego roztworu siarczanu amonu zelaza (II). Niech n
oznacza uzyskana réoznicg w ml.

Postgpowac tak samo z roztworem w kolbie ,kontrolnej”. Niech n’
oznacza roznicg uzyskana w tym przypadku w ml.

PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Zawarto$¢ etanolu wyrazana jest w gramach na kilogram cukrow i jest
podawana z doktadnoécia do jednego miejsca po przecinku.

Metoda obliczania

Niech n' ml roztworu soli zelaza (IT) redukuje 20 ml roztworu dichro-
mianu potasu, ktora to ilo$¢ utlenia 157,85 mg czystego alkoholu
etylowego.

1 mililitr roztworu zelaza (II) wykazuje taka sama zdolnos¢ reduk-
cyjna jak
157,85
——— mg etanolu.
n

n — n' ml roztworu zelaza (II) wykazuje taka sama zdolnos$¢ reduk-
cyjna jak
157,85(n — n')

n'

mg etanolu

Zawarto$¢ etanolu w g/kg rektyfikowanego moszczu zaggszczonego
Wynosi:

7,892 x 7"
n

Zawarto$¢ etanolu w g/kg cukrow ogodtem wynosi:

789,2 x u

gdzie P = procentowa (m/m) zawarto$¢ cukréw ogotem.
MEZOINOZYTOL, SCYLLOINOZYTOL I SACHAROZA
ZASADA

Chromatografia gazowa pochodnych sililowych.
ODCZYNNIKI

Wzorzec wewngtrzny: ksylitol (roztwor wodny o stgzeniu okoto 10 g/
1, do ktorego dodano na koncu topatki azydku sodu)

Bis(trimetylosililo)trifluoroacetamid — BSTFA — (C H,;F,NOSi,)
Trimetylochlorosilan (C;H,CISi)
Pirydyna (C;H;N)
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2.5.

3.1.
3.2

3.3.
3.4.
3.5.
3.6.
3.7.

Mezoinozytol (CH,,0)
APARATURA
Chromatograf gazowy wyposazony w:

Kolumng kapilarng (np. ze stopionej krzemionki, pokryta faza OV 1 o
grubosci 0,15 um, o dhugosci 25 m i $rednicy wewngtrznej 0,3 mm)

Warunki rozdziahu:

— gaz no$ny: wodor lub hel,
— szybkos¢ przeptywu gazu nosnego: okoto 2 ml/min,
— temperatura komory nastrzykowe;j i detektora: 300 °C,

— program temperaturowy: 1 minuta w temperaturze 160 °C, wzrost
temperatury 4 °C/min do temperatury 260 °C, stala temperatura
260 °C przez 15 minut,

— stosunek podziatu probki: okoto 1:20.

Integrator.

Mikrostrzykawka, 10 pl.

Mikropipety, 50, 100 i 200 pl.

Kolba na 2 ml z korkiem teflonowym.
Piec.

METODA DZIALANIA

Doktadnie odwazong probke rektyfikowanego moszczu zaggszczonego
o masie okolo 5 g umiesci¢ w kolbie na 50 ml. Doda¢ 1 pl roztworu
mianowanego ksylitolu (2.1) i dopelni¢ woda do kreski. Po wymie-
szaniu pobra¢ 100 pl roztworu i przenie$¢ do kolby (3.6), w ktorej jest
on odparowywany delikatnym strumieniem powietrza. Jesli potrzeba,
w celu utatwienia odparowywania mozna doda¢ 100 pl bezwodnego
alkoholu etylowego.

Pozostato§¢ ostroznie rozpusci¢ w 100 pl pirydyny (2.4) i doda¢ 100
pl bis(trimetylosililo)tetrafluoroacetamidu (2.2) oraz 10 pl tetrametylo-
chlorosilanu (2.3). Kolbg zamkna¢ korkiem teflonowym i ogrzewaé w
temperaturze 60 °C przez jedna godzing.

Pobra¢ do strzykawki 0,5 pl klarownego ptynu i wstrzykna¢ do chro-
matografu, uzywajac ogrzanej igly, zgodnie z podanym stosunkiem
podziatu dzielnika.

OBLICZANIE WYNIKOW
Przygotowac roztwor zawierajacy:
60 g/l glukozy, 60 g/l fruktozy, 1 g/l mezoinozytolu i 1 g/l sacharozy.

Odwazy¢ 5 g roztworu i postgpowac jak w pkt 4. Wyniki dla mezoi-
nozytolu i sacharozy w stosunku do ksylitolu obliczy¢ na podstawie
chromatogramu.

W przypadku scylloinozytolu, ktory nie jest dostgpny w handlu, a jego
czas retencji znajduje si¢ migdzy ostatnim pikiem anomerycznej formy
glukozy 1 pikiem mezoinozytolu (patrz chromatogram na stronie
sasiedniej), przyjmuje si¢ taki sam wynik jak dla mezoinozytolu.

PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Zawarto$¢ mezoinozytolu i scylloinozytolu wyrazana jest w miligra-
mach na kilogram cukréw. Zawarto$¢ sacharozy wyrazana jest w
gramach na kilogram moszczu.
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Chromatogram mezoinozytolu, scylloinozytolu i sacharozy w fazie gazowej
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YM6
43. OZNACZANIE STOSUNKU IZOTOPOWEGO 130/'¢0 ZAWARTOSCI
WODY W WINACH
L OPIS METODY
1. Cel metody

Celem tej metody jest pomiar stosunku izotopowego '#0/'°0 wod
réznego pochodzenia. Stosunek izotopowy '30/'*O moze by¢ wyra-
zony w odchyleniu & %o w stosunku do wartoéci stosunku izotopo-
wego migdzynarodowego odniesienia V.SMOW:

R

SMOW

Si%{ - l]x 1000

2. Zasada

Stosunek izotopowy '80/'°O jest ustalany za pomoca spektrometrii
mas stosunkow izotopowych (MSIR) z pradéw jonowych o wartos-
ciach m/z 46 (2C '80/'°0) i m/z 44 ('2C'°O,) wytworzonych przez
dwutlenek wegla, uzyskany po wymianie z woda w winie zgodnie z
nastgpujaca reakcja:

C160; + H,180 <—> C160180 + H,160

Dwutlenek wegla w fazie gazowej jest wykorzystywany do analizy.
3. Odczynniki

— dwutlenek wegla do analizy,

— SMOW (Standard Mean Ocean Water),

— GISP (Greenland Ice Sheet Precipitation),
— SLAP (Standard Light Arctic Precipitation),

— woda wzorcowa, wilasciwa dla laboratorium, doktadnie znormali-
zowana w stosunku do probki odniesienia Migdzynarodowej
Agencji Energii Atomowej w Wiedniu (IAEA).

4. ‘Wyposazenie laboratoryjne

— spektrometr masowy do oznaczania stosunkoéw izotopowych z
wewngtrzng powtarzalnoscia 0,05 %o,

— potrojny kolektor do jednoczesnego rejestrowania jondw o
stosunku m/z 44, 45 i 46 lub, standardowo, podwojny kolektor do
pomiaru jondéw o stosunku m/z 44 i 46,

— uklad termostatyczny (£ 0,5 °C) do wykonywania rownowazenia
migdzy CO, i zawarto$cia wody w winie,

— pompa prézniowa mogaca osiagna¢ wewngtrzne cisnienie 0,13 Pa,

— fiolki na probki o pojemnosci 15 ml i dodatkowa rurka kapilarna o
srednicy wewngtrznej okoto 0,015 mm,

— pipeta Eppendorfa z plastikowa nasadka stozkowa jednorazowego

uzytku.
5. Oznaczanie eksperymentalne
5.1. Metoda reczna

Sposdb postgpowania przy metodzie rOwnowazenia
Wprowadzenie probki

— Nalezy wzia¢ pipet¢ Eppendorfa o ustalonej pojemnosci 1,5 ml,
natozy¢ stozek i pompowac ciecz, ktora ma by¢ poddana analizie,
tak by znalazla si¢ w szklanym balonie kolby. Nastgpnie za
pomoca smaru silikonowego uszczelni¢ szyjkg¢ kolby balonu i
przylaczy¢ ja do zaworu, sprawdzajac jednoczesnie, czy jest ona
szczelnie zamknigta,

— Powtdrzy¢ czynnos¢ dla kazdej kolby balonu znajdujacej si¢ na
rampie roboczej podczas wprowadzania laboratoryjnej wody wzor-
cowej do jednego ze szklanych balonow.

Odgazowywanie rampy

Obie rampy schladza si¢ cieklym azotem, a nastgpnie caly uklad jest
oczyszczany do 0,1 mm Hg poprzez otworzenie zaworow.
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5.2.

Nastgpnie zawory s zamykane i calo$¢ podgrzewana. Cykl odgazo-
wywania powtarzany jest dotad, dopoki nie bedzie juz zmian
cisnienia.

Roéwnowazenie wody i CO,

Nalezy ochlodzi¢ rampy robocze do -70 °C (mieszanina cicklego
azotu i alkoholu), aby zamrozi¢ wodg i umiesci¢ ja cata w prozni. Po
stabilizacji prézni wyizolowa¢ rampg poprzez uczynnienie zaworow i
oczyszczenie uktadu wprowadzania CO,. Wprowadzi¢ CO, w stanie
gazowym do rampy roboczej po wyizolowaniu jej uprzednio z reszty
uktadu, umiesci¢ rampg w kapieli termostatycznej o temperaturze 25 °©
C (£ 0,5 °C) na 12 godzin (jedna noc). W celu zoptymalizowania
czasu potrzebnego na przeprowadzenie rOwnowazenia wskazane jest
przygotowanie probek pod koniec dnia, zeby pozwoli¢ w ten sposob
na ustalenie si¢ rOwnowagi przez noc.

Przenoszenie CO, wymienionego w ogniwach pomiarowych

Uchwyt z probkami przytrzymujacy tyle ogniw pomiarowych, ile
szklanych kolb balonéw zawierajacych wymieniony CO,, mocowany
jest na pustej linii obok rampy roboczej. Puste ogniwa sa doktadnie
oczyszczone, wymienione gazy zawarte w szklanych balonach prze-
niesione jeden po drugim do ogniw pomiarowych, ktore zostaty schto-
dzone cieklym azotem. Nastgpnie ogniwa pomiarowe ogrzewa si¢ w
temperaturze pokojowe;j.

Zastosowanie aparatury automatycznej wymiany

Aby przeprowadzi¢ rownowazenie, fiolki na probki wypetnia si¢ albo
2 ml wina, albo 2 ml wody (wzorcowa woda w warunkach laborato-
ryjnych) i ochtadza si¢ je do temperatury —18 °C. Prowadnice z prob-
kami zawierajacymi zamarznigte produkty przylaczane sa do ukladu
roéwnowazenia i, po wytworzeniu w ukfadzie prézni, wprowadzany
jest dwutlenek wegla pod ci$nieniem 800 hPa.

Rownowage osiaga si¢ w temperaturze 22 + 0,5 °C po minimalnym
czasie pigciu godzin i umiarkowanym wstrzasaniu. Poniewaz czas
trwania rownowazenia zalezy od geometrii fiolki, optymalny czas
trwania powinno si¢ ustali¢ najpierw dla wykorzystywanego uktadu.

Dwutlenek wegla zawarty we fiolkach jest nastgpnie przenoszony do
komory wprowadzajacej spektrometru masowego poprzez rurke kapi-
larng i pomiar jest dokonywany zgodnie z okre§lonym protokotem dla
kazdego rodzaju sprzgtu.

Obliczanie i wyrazanie wynikow
Wzgledna roznica 8 stosunku natgzenia jondw o wartosci m/z 46 i 44

(I,¢/1,,) miedzy probka i odniesieniem jest wyrazona w %o poprzez
nastgpujace rOwnanie:

5 sample{ (Lis/1ss) sample

— - 1{x 1000
(L /14) reference }X

Zawarto$¢ tlenu 'O w probce w pordwnaniu z odniesieniem V.
SMOW na skali .SMOWY/SLAP podaje nastgpujaca relacja:

4 sample - 8 SMOW
3 SMOW - 5 SLAP

S'RO{ }x 55,5

Warto$¢ przyjeta dla SLAP jest rowna — 55,5 %o w pordwnaniu z V.
SMOW. Stosunek izotopowego odniesienia ustala si¢ po kazdej serii
10 pomiaréw na nieznanych probkach.

‘Wiernosé
— powtarzalno$¢ (r) jest rowna 0, 24 %o

— odtwarzalnos¢ (R) jest rowna 0,50 %o.
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44. OKRESLENIE KARBAMINIANU ETYLU W WINIE: METODA
SELEKTYWNEGO WYKRYWANIA PRZY ZASTOSOWANIU CHRO-

MATOGRAFII GAZOWEJ/SPEKTROMETRII MASOWEJ

(Stosowana do okre§lania karbaminianu etylu dla stezen miedzy 10 a

200 pg/)

(Uwaga: postgpowaé zgodnie z zasadami bezpieczenstwa dotyczacymi
uzycia takich chemikaliéw, jak: alkohol etylowy, aceton oraz produkty
rakotworcze (karbaminian etylu oraz dichlorometan). Pozbywac¢ si¢ rozpusz-
czalnikow we wlasciwy sposob, zgodnie z obowiazujacymi przepisami
prawa w zakresie ochrony $rodowiska).

A.

Zasada

Karbaminian propylu dodaje si¢ do probki jako standard
wewngtrzny, roztwor rozciencza si¢ woda i umieszcza w
kolumnie ekstrakcyjnej fazy statej 50 ml. Karbominian etylowy i
karbominian propylowy sa eluowane dichlorometanem.

Eluat ulega stgzeniu w obrotowej wyparce prozniowej. Stezenie
jest analizowane przy uzyciu chromatografii gazowej (GC).
Wykrywanie w zastosowaniu spektrometrii masowej z uzyciem
fragmentometrii w trybie SIM (monitorowanie wybranych
jonow).

Aparatura i warunki chromatograficzne (przyklad)

a) Chromatogram gazowy/spektrometr masowy (GC/MS) i, w
razie konieczno$ci, filtr probki oraz system przetwarzania
danych lub rownowaznik

Kolumna kapilarna kwarcowa 30 m (*) x 0,25 mm S$rednica
wewngtrzna, 0,25 pg Carbowax 20 M

Operacja: wtryskiwacz 180 °C, przewodnik helowy 1 ml/
minutg przy 25 °C, wtrysk bezrozlewczy

Temperatura programu: 40 °C przez 0,75 minuty, wzrastajaca
nastgpnie o 10 C/minutg, az do 60 °C, potem o 3 °C/minutg
az do 150 °C (**), wzrastajaca do 220 °C i utrzymujaca si¢
przez 4,25 minuty. Charakterystyczny czas retencji karbami-
nianu etylu wynosi 23-27 minut, karbaminianu propylowego
27-31 minut.

Potaczenie chromatogramu gazowego/spektrometru (GC/
MS): linia przesytowa 220 °C. Parametry spektrometru maso-
wego ustawiane r¢cznie z perfluorotributylaming i optymali-
zowany dla nizszej czuto$ci masowej, sposob akwizycji SIM,
opoznienie rozpuszczalnika i poczatek zbierania danych 22
minuty, magazynowanie danych/jon 100 ms.

b) Obrotowa wyparka prozniowa lub system koncentracyjny
podobny do dunskiego Kuderna.

(Uwaga: stopien odzysku karbaminianu etylowego z probki
do badan, pkt C lit. g), musi wynosi¢ migdzy 90 a 110 % w
czasie trwania procesu.)

¢) Kolba — gruszkowa, 300 ml, pojedynczy korek szklany

d) Probowka zaggszczajaca — 4 ml, z podziatka, z potaczeniem
pokrytym teflonem i korkiem

Odczynniki
a) Aceton — jakos¢ LC

(Uwaga: odnosnie do kazdej partii przed uzyciem GC/MS
sprawdzi¢, czy nie sa wykrywalne jony m/z 62, 74 i §89.)

b) Dichlorometan

(Uwaga: dokona¢ analizy kazdej partii przed uzyciem w GC/
MS po stezeniu zwigkszonym 200-krotnie, aby sprawdzic,
czy nie sa wykrywalne jony m/z 62, 74 i 89.)

¢) Alkohol etylowy — bezwodny

(*) Dla okreslonych szczeg6lnie bogatych win uzycie kolumny kapilarnej 50 m.
(**) Dla okreslonych szczegélnie bogatych win moze by¢ konieczne zastosowanie programu
temperatury 2 °C/minutg.
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d)

°)

g)

h)

Karbominian etylu (EC), roztwory standardowe

1. Roztwor podstawowy — 1,00 mg/ml. Odwazy¢ 100 mg
EC (czystos¢ 99 %) w kolbie pomiarowej na 100 ml i
rozcienczy¢ acetonem.

2. Standardowy roztwor roboczy — 10,0 pg/ml. Przenies¢
1 ml roztworu podstawowego do kolby pomiarowej na
100 ml i rozcienczy¢ acetonem dodanym do poziomu
cechy.

Karbaminian propylu (PC), roztwory standardowe

1. Roztwor podstawowy — 1,00 mg/ml. Odwazy¢ 100 mg PC
(odczynnik czysty do analizy) w kolbie pomiarowej
100 ml i rozcienczy¢ acetonem dodanym do poziomu
cechy.

2. Standardowy roztwér roboczy — 10,0 pg/ml. Przeniesc
1 ml roztworu podstawowego PC do kolby pomiarowej
100 ml i rozcienczy¢ acetonem dodanym do poziomu
cechy.

3. Roztwor wzorca wewngtrznego PC — 400 ng/ml. Przenies$¢
4 ml roztworu podstawowego PC do kolby pomiarowej na
100 ml i rozcienczy¢ woda do poziomu cechy.

Roztwory kalibrowane standardowo EC-PC

Rozcienczy¢ standardowy roztwor roboczy EC lit. d) pkt 2
oraz standardowy roztwor roboczy PC lit. e) pkt 2 z uzyciem
dichlorometanu w celu uzyskania:

1) (100 ng EC i 400 ng PC)/ml;
2) (200 ng EC i 400 ng PC)/ml;
3) (400 ng EC i 400 ng PC)/ml,
4) (800 ng EC 1400 ng PC)/ml;
5) (1600 ng EC i 400 ng PC)/ml,

Probka do badan — 100 ng EC/ml w 40 % alkoholu etylo-
wego

Przenies¢ 1 ml standardowego roztworu roboczego EC, lit. d)
pkt 2, do kolby pomiarowej na 100 ml i rozcienczy¢ 40-
procentowym alkoholem etylowym dodanym do poziomu
cechy.

Kolumna ekstrakcyjna fazy statej — material jednorazowy,
paczkowany z ziemia okrzemkowa, objgtos¢ 50 ml

Uwaga: Przed analiza sprawdzi¢ stopien odzyskania EC i PC
dla kazdej partii kolumn ekstrakcyjnych oraz czy nie sa
wykrywalne jony m/z 62,74 i 89. Przygotowa¢ 100 ng EC/ml
probki do badan lit. g). Dokonaé analizy 5,00 ml probki do
badan wedlug opisu w pkt D lit. a), pkt E i F. Odzysk 90-110
ng substancji EC/ml jest wynikiem zadowalajacym. Absor-
benty, ktorych s$rednica czastek jest nieregularna, moga
doprowadzi¢ do zwolnienia przeptywu, co wptywa na odzysk
EC i PC. Jesli po kilku probach nie mozna uzyskaé wartosci
probki do badan 90-110 %, nalezy zmieni¢ kolumng lub uzy¢
skorygowanej krzywej kalibracyjnej odzysku dla okreslenia
ilosciowego EC. W celu uzyskania skorygowanej krzywej
kalibracyjnej nalezy przygotowaé roztwory standardowe
zgodnie z opisem w lit. f), z uzyciem 40-procentowego alko-
holu etylowego zamiast dichlorometanu.

Dokona¢ analizy 1 ml standardowego roztworu kalibracyj-
nego zgodnie z opisem w pkt D, Ei F.

Ustali¢ nowa krzywa kalibracyjna z uzyciem stosunku EC/PC
wyekstrahowanych standardow.

Przygotowanie prébki do badan

Umiesci¢ nastgpujace objgtosci materiatdéw do badania w dwoch

oddzielnych zlewkach na 100 ml:

a)
b)

wina o zawartosci alkoholu ponad 14 %: 5,00 £ 0,01 ml,

wina o maksymalnej zawartosci alkoholu 14 %: 20,00 +
0,01 ml.

Do kazdej zlewki doda¢ 1 ml roztworu wzorca wewngtrznego

PC pkt C lit. e) pkt 3 i wodg w celu otrzymania catkowitej obje-

tosci 40 ml (lub 40 g).
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Ekstrakcja

Ekstrakcjg nalezy przeprowadza¢ pod kapturem ekstraktora, przy
odpowiedniej wentylacji.

Przenie$¢ probke przygotowana w pkt D do kolumny ekstrak-
cyjne;j.

Przeptuka¢ zlewkg 10 ml wody i przenies¢ wodg pluczaca do
kolumny.

Pozostawi¢ ciecz do absorpcji na kilka minut. Eluowaé z
uzyciem 2 x 80 ml dichlorometanu. Zebra¢ eluat w kolbie stoz-
kowej na 300 ml.

Eluowac¢ 2-3 ml w obrotowej wyparce tazni wodnej przy 30 °C.
(Uwaga: nie dopusci¢ do zagotowania na sucho.)

Przenies¢ stgzona pozostalo§¢ do rurki z podziatka 4 ml z
uzyciem pipety Pasteura.

Przeptuka¢ kolbg 1 ml dichlorometanu i przenies¢ ciecz pluczaca
do rurki. Stgzy¢ probke do 1 ml pod stabym strumieniem nitro-
genu.

W razie konieczno$ci przenies¢ koncentrat do kolby do automa-
tycznego pobierania probek dla analizy GC/MS.

Analiza GC/MC

a) Krzywa odwzorowania

Wstrzykna¢ 1 pl kazdego standardowego roztworu kalibracji
pkt C lit. f) do GC/MS. Narysowa¢ wykres pola stosunku
EC-PC dla obecnosci jonu m/z 62 na pionowej osi oraz ilos¢
EC w ng/ml na osi poziomej (100, 200, 400, 800, 1600 ng/
ml).

b) Kwantyfikacja EC

~

Wstrzykna¢ 1 pl stgzonego ekstraktu przygotowanego w pkt
E do systemu GC/MS i obliczy¢ pole stosunku EC/PC dla
obecnosci jonu m/z 62. Ustali¢ stgzenie EC (ng/ml) w
ekstrakcie z uzyciem krzywej odwzorowania standardow
wewngtrznych. Obliczy¢ st¢zenie EC w probee do badan (ng/
ml), dzielac ilo$¢ EC (ng) w ekstrakcie przez objgto$¢ probki
do badan (ml).

c) Potwierdzenie tozsamosci EC

Ustali¢, czy obecnos¢ jonéow m/z 62, 74 i 89 odnotowuje si¢
w okresie retencji EC. Obecno$ci te sa cechami gtownych
fragmentéw odpowiednio (M-C,H,)* i (M-CH,)" i jonu czas-
teczkowego (M)*. Obecnos¢ EC jest potwierdzona, jesli
wzgledne stosunki tych jondéw mieszcza si¢ w obrgbie 20 %
stosunkow dla standardu EC. Moze zaistnie¢ potrzeba
dalszego stgzenia ekstraktu w celu uzyskania wystarczajacej
obecnosci jonu m/z 89.

Zbiorcza analiza

Tabela pokazuje indywidualne wyniki do przygotowania probki
rozproszonej dla obydwu rodzajéw wina.

Badanie Cochrana doprowadzito do eliminacji jedynie jednej
pary wynikow, dla wina o zawarto$ci alkoholu powyzej 14 % i
dla wina o zawartosci alkoholu wynoszacej 14 % lub mniej, z
dwoch roznych laboratoriow.

Wzgledna odtwarzalno$¢ (RSDR) wykazuje tendencje do obni-
Zania sig przy wzroscie stezenia karbaminianu etylu.

Przedstawienie metody dla okreslenia karbaminianu etylu
EC w napojach alkoholowych metod¢ GC/MS

Srednia | Regener-

ilosé¢ acja
Probka wykryte- | dodane- Sr SR R(§/[;r R(SO/D)R
go EC go EC © °
(ng/ml) (%)
Wina > 14 % vol 40 1,59 4,77 4,01 12,02
80 89 3,32 7,00 4,14 8,74
162 90 8,20 11,11 5,05 6,84
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Srednia | Regener-
ilos¢ acja
Probka wykryte- | dodane- Sr SR R§/Dr RSO})R
go EC go EC (%) (%)
(ng/ml) (%)
Wina 14 % vol 11 0,43 2,03 3,94 18,47
25 93 1,67 2,67 6,73 10,73
48 93 1,97 4,25 4,10 8,86
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45. OZNACZANIE INTENSYWNOSCI C/2C METODA SPEKTOME-
TRII MASOWEJ IZOTOPOW W ALKOHOLU ETYLOWYM WINA
LUB ALKOHOLU ETYLOWYM UZYSKANYM W WYNIKU
FERMENTACJI MOSZCZU, ZAGESZCZONEGO MOSZCZU LUB

REKTYFIKOWANEGO MOSZCZU ZAGESZCZONEGO

1. ZAKRES ZASTOSOWANIA

Ta metoda umozliwia pomiar stosunku intensywnosci izotopow
BC/?C w winnym alkoholu etylowym i alkoholu etylowym
uzyskanym z fermentacji produktéow z winorosli (moszczu,
moszczu zaggszczonego, rektyfikowanego moszczu zaggszczo-

nego).
2. NORMY REFERENCYIJNE
ISO: 5725:1994 , Doktadnosé¢ (prawdziwosc i
precyzja) metod pomiarowych oraz wynikow:
Podstawowa metoda oznaczania powtarzal-
nosci i odtwarzalnosci standardowej metody
pomiarowe;”.
V-PDB: Vienna-Pee-Dee Belemnite (RPDB
=0,0112372).
Metoda 8 zatacznika do niniejszego »Wykrywanie wzbogacania moszczu grono-
rozporzadzenia: wych, zaggszczonych moszczu gronowych,
rektyfikowanych zaggszczonych moszczu
gronowych i win metoda magnetycznego rezo-
nansu jadrowego deuteru (SNIF-NMR)”.
3. TERMINY I DEFINICJE
BC/12C: stosunek intensywnosci izotopow wegla 13 (3C)
do wegla 12 (2C) dla danej probki.
S13C: zawarto$¢ wegla 13 (13C) wyrazona w czastkach

na 1000 (%o).

SNIF-NMR: frakcjonowanie poszczegdlnego badanego izotopu
naturalnego poprzez magnetyczny rezonans
jadrowy.

V-PDB: Vienna-Pee-Dee Belemnite. PDB jest pierwotnym
materialem odniesienia dla pomiaru naturalne;j
zmiennos$ci zawartosci izotopu wegla 13, sktada-
jaca sig z weglanu wapnia formacji belemnitowej
z okresu kredowego z Potudniowej Karoliny
(USA). Jego stosunek intensywnosci izotopow
BC/12C lub RPDB wynosi 0,0112372. Zasoby
PDB sa od dawna wyczerpane, lecz pozostaja
pierwotnym odniesieniem dla wyrazania natu-
ralnej zmiennosci zawartosci izotopu wegla 13,
wedtug ktorego kalibrowany jest materiat odnie-
sienia dostgpny w Migdzynarodowej Agencji
Energii Atomowej (MAEA) w Wiedniu (Austria).
Wskazania izotopowe naturalnie wystgpujacego
wegla 13 sa zwyczajowo wyrazane w stosunku do
V-PDB.

m/z: stosunek masy do tadunku.
4. ZASADA

Podczas fotosyntezy asymilacja ditlenku wegla przez rosliny
odbywa sig na zasadzie dwoch glownych rodzajow metabolizmu,
metabolizmu C; (cykl Calvina) i metabolizmu C, (Hatch i
Slack). Te dwa mechanizmy fotosyntezy powoduja roézny typ
frakcjonowania izotopow. Produkty roélin C,, takie jak cukry i
alkohol powstajace w wyniku fermentacji, maja wyzsze poziomy
wegla 13 niz podobne produkty roslin C,. Wigkszo$¢ roslin,
wlaczajac winoro$l i buraki cukrowe, naleza do grupy roslin C,.
Trzcina cukrowa i kukurydza naleza do grupy C,. Pomiar zawar-
tosci wegla 13 umozliwia wykrywanie i oceng cukrow pocho-
dzenia z grupy C, (trzcina cukrowa lub izoglukoza z kukurydzy)
dodanych do produktéw winogronowych (moszczu gronowego,
win itp.). Informacje na temat zawarto$ci wegla 13 powiazane z
tymi otrzymanymi w wyniku SNIF-NMR umozliwiajq ustalenie
dodanych ilo$ci mieszanin cukrow lub alkoholi pochodzacych z
roslin typu C, i C,.

Zawartos¢ wegla 13 ustalana jest na ditlenku wegla wyproduko-
wanym podczas calkowitego spalania probki. Rozpowszech-
nienie gltéwnych izotopomeréw o masach 44 (12C'°0,), 45
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(3C0, i 2C70'90) oraz 46 ('2C'*O'*0), wynikajacych z
r6znych mozliwych kombinacji izotopow '#0O, 170, 1°0, 3C i 12C,
ustala si¢ na podstawie pradow jonowych mierzonych przez trzy
roézne kolektory spektometru mas izotopow. Udzial izotopo-
meréw BC770"0 i 2C'70, moze by¢ pominigty pod warunkiem
ich niskich pozioméw. Prad jonowy m/z = 45 koryguje si¢ dla
sktadu 12C'70'60, ktéry jest obliczany zgodnie z natgzeniem
pradu dla m/z = 46, przy uwzglednieniu wzglgdnego rozpow-
szechnienia '*O i 7O (poprawka Craiga). Poréwnanie z odniesie-
niem kalibrowanym wzglgdem migdzynarodowego odniesienia
V-PDB pozwala na obliczenie zawartosci wegla 13 na skali
wzglednej 6'3C.

ODCZYNNIKI

Materiat oraz paliwo zaleza aparatury (pkt 6) uzywanej w labora-
torium. Uktady zwykle stosowane opieraja si¢ na analizatorach
elementarnych. Te uktady moga by¢ wyposazone tak, aby umoz-
liwi¢ wprowadzenie probki umieszczone] w zapieczgtowanych
metalowych kapsutach lub wstrzyknigcie strzykawka przez korek
probek ptynnych.

W zalezno$ci od rodzaju stosowanych przyrzadow nastgpujace
materiaty odniesienia, odczynniki oraz paliwa moga by¢ uzyte:

— materialy odniesienia

— dostepne z MAEA:

Nazwa Materiat 8"C w stosunku do V-PDB (9)
— IAEA-CH-6 Sacharoza - 10,4 %o
— TAEA-CH-7 Polietylen: - 31,8 %o
— NBS22 Olej - 29,7 %o
— USGS 24 Grafit - 16,1 %o

— dostgpne z IRMM w Geel (B) (Instytutu Materialow Odnie-
sienia i Pomiarow):

Nazwa Materiat 8"3C w stosunku do V-PDB (9)
— CRM/BCR 656 Alkohol winny - 26,93 %o
— CRM/BCR 657 Glukoza - 10,75 %o
— CRM/BCR 660 Roztwér wodno-alkoho- - 26,72 %o
lowy (ASV 12 %)

— standardowa probka robocza o znanym stosunku '2C/3C kali-
browana wzgledem migdzynarodowych materiatdow odnie-
sienia,

— ponizej znajduje si¢ wskazany wykaz paliw do uktadéw o
ciagltym przeptywie:

— hel do analizy (CAS 07440-59-7),
— tlen do analizy (CAS 07782—44-7),

— ditlenek wegla do analizy, uzywany jako wtorny gaz
odniesienia, zawartosci wegla 13 (CAS 00124-38-9),

— odczynnik utleniajacy do piecoOw nalezacych do uktadow
spalania, np. tlenek miedzi (II) do analizy elementarnej
(CAS 1317-38-0),

— cksykator w celu eliminowania wody wytworzonej
podczas spalania, np. anhydron do analizy elementarnej
(nadchloran magnezu) (CAS 10034-81-8). (Nie jest on
niezb¢dnych w przypadku aparatury wyposazonej w
uktad usuwania wody wykorzystujacy lapacze krioge-
niczne lub czgéciowo przepuszczalne rurki kapilarne).
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6. APARATURA 1 WYPOSAZENIE
6.1. Spektrometr masowy do okreslania skladu izotopowego
(IRMS)

Spektrometr mas do okreslania stosunku izotopéw (IRMS) posia-
dajacy mozliwo$¢ okreslania wzglednej zawartosci *C w natu-
ralnie wystgpujacym gazie CO, z wewngtrzna dokladnoscia do
0,05 %o lub lepiej wyrazona jako warto§¢ wzgledna (pkt 9).
Wewngtrzna dokladno$¢ okresla sig tutaj jako roznicg migdzy
dwoma pomiarami tej samej probki CO,. Spektrometr mas
wykorzystywany do pomiaru stosunkow intensywnosci izotopow
jest na ogol wyposazony w potrojny kolektor do rownoczesnych
pomiardéw natgzen dla m/z = 44, 45 oraz 46. Spektrometr mas do
okreslania stosunku intensywnosci izotopéw musi by¢é wyposa-
zony w podwdjny wlot, aby przemiennie mierzy¢ nieznana
probke i probke odniesienia, lub wykorzystywaé zintegrowany
uktad, ktory przeprowadza ilo$ciowe spalanie probek i oddziela
ditlenek wegla od pozostalych produktéw spalania przed
pomiarem w spektrometrze mas.

6.2. Aparatura do spalania

Aparatura do spalania jest w stanie iloSciowo przekonwertowac
alkohol etylowy w ditlenek wegla i usuna¢ pozostate produkty
spalania, w tym wodg, bez frakcjonowania izotopowego. Apara-
tura moze by¢ ciaglym ukladem przeplywowym zintegrowanym
z aparatura spektrometrii masowej (ppkt 6.2.1) lub oddzielnym
uktadem spalania (ppkt 6.2.2). Aparatura musi zapewnia¢ przy-
najmniej wskazana doktadnos¢ (ppkt 11).

6.2.1. Ciqgle uktady przeplywowe.

Na takie sktadaja si¢ analizator elementarny lub chromatograf z
bezposrednim uktadem spalania.

Nastepujacy sprzet laboratoryjny jest niezbgdny dla uktadow tak
wyposazonych, aby wprowadza¢ w nie probki zawarte w metalo-
wych kapsutach:

— kalibrowana mikrostrzykawka lub mikropipeta z odpowied-
nimi koncéwkami,

— waga o dokladnosci do pg lub lepsza,

— szezypezyki do otoczkowania,

— blaszane kapsuty na probki ptynne,

— blaszane kapsuty na probki state.

Uwaga:

W celu zredukowania ryzyka wyparowania probek alkoholu
etylowego, substancja absorbujaca (np. Chromosorb W 45-60
mesh) moze zosta¢ umieszczona w kapsutach, po uprzednim
sprawdzeniu poprzez pomiar bez probki, czy nie zawiera znacza-
cych ilosci wegla, ktory mogtby wptyna¢ na wyniki.

Nastgpujacy sprzet laboratoryjny jest niezbedny w przypadku
korzystania z analizatora elementarnego wyposazonego we
wtryskiwacz pltynow lub w przypadku spalania chromatogra-
ficzny uktad przygotowawczy:

— strzykawka do ptynow,

— kolby wyposazone w szczelne zamknigcie oraz obojgtne
chemicznie i nieprzepuszczalne dla gazow korki.

Sprzet laboratoryjny wskazany w powyzszym wykazie jest przy-
ktadowy 1 moze by¢ zastapiony przez urzadzenia o podobnym
dziataniu w zaleznos$ci od rodzaju aparatury do spalania i spekto-
metrii masowej uzywanej w danym laboratorium.

6.2.2. Oddzielny uktad przygotowawczy

Probki ditlenku wegla powstate w wyniku spalania probek do
analizy i probki odniesienia zbierane sa w bankach, ktére umie-
szcza si¢ nastgpnie w podwdjnym wlocie spektometru do analizy
izotopow. Kilka aparatur do spalania opisanych w literaturze
moze by¢ zastosowanych:

— zamknigty uktad spalania wypeliony cyrkulujacym tlenem,

— analizator elementarny z przeptywem helu i tlenu,
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— zapieczgtowane kolby szklane wypeione tlenkiem miedzi
(II) jako utleniaczem.

PRZYGOTOWANIE PROBEK DO BADAN

Alkohol etylowy musi by¢ ekstrahowany z wina przed badaniem
izotopowym. Nalezy przeprowadzi¢ to poprzez destylacj¢ wina
jak opisano w ppkt 3.1 metody nr 8 (SNIF-NMR).

W przypadku moszczu gronowego, zaggszczonego moszczu
gronowego 1 rektyfikowanego zaggszczonego moszczu grono-
wego cukry musza by¢ najpierw przefermentowane w alkoholu
etylowym jak opisano w ppkt 3.2 metody nr 8.

PROCEDURA

Wszystkie kroki przygotowania nalezy przeprowadzi¢ bez
znacznej utraty alkoholu etylowego wskutek parowania, co zmie-
nitoby sktad izotopowy probek.

Nastgpujacy opis dotyczy procedur zwykle stosowanych dla
spalania probki alkoholu etylowyego wykorzystujacych zautoma-
tyzowane przemystowe uklady spalania. Wszystkie pozostate
metody, ktore zapewniaja, ze cato$¢ probki alkoholu etylowego
zostaje przetworzona na ditlenek wegla bez zadnej utraty alko-
holu etylowego w wyniku parowania, moga by¢ stosowane dla
przygotowania ditlenku wegla do analizy izotopowe;.

Metoda doswiadczalna oparta na wykorzystaniu analizatora
elementarnego:
a) umieszczanie probek w kapsutach:
— uzy¢ kapsuly, szczypczykéw 1 tacy przygotowawczej,
ktore musza by¢ czyste,
— pobra¢ szczypczykami kapsulg wlasciwych rozmiardw,
— wprowadzi¢ mikropipeta wlasciwa ilos¢ plynu do mikro-
strzykawki,
— Uwaga:
do otrzymania 2 mg wegla niezbgdne jest 3,84 mg czys-
tego alkoholu etylowego lub 4,17 mg destylatu o zawar-
tosci alkoholu 92 % m/m,. Wiasciwa ilo§¢ destylatu musi
zosta¢ obliczona na tej podstawie, zgodnie z iloscia

potrzebnego wegla przy uwzglednieniu czutodci aparatury
do spektrometrii mas,

— przyblizy¢ kapsule szczypczykami,

— kazda kapsuta musi by¢ catkowicie zapieczgtowana. W
przeciwnym razie musi by¢ wyrzucona i nalezy przygo-
towac¢ nowa kapsule,

— nalezy przygotowa¢ dwie kapsuty dla kazdej probki,

— umiesci¢ kapsuly we wlasciwym miejscu na tacy automa-
tycznego probnika analizatora elementarnego. Kazdej
kapsule nalezy nada¢ numer seryjny,

— systematycznie umieszcza¢ kapsuly zawierajace robocze
substancje odniesienia na poczatku i koncu serii probek,

— regularnie wprowadza¢ probki kontrolne do serii probek;
b

~

sprawdzanie i przygotowanie aparatury do analizy elemen-
tarnej i spektrometrii masowe;j:

— dostosowaé temperaturg piecOw analizatora elementar-
nego oraz przeptywoéw helu i tlenu do optymalnego
spalania probki,

— sprawdzi¢ uklady analizy elementarnej i spektrometrii
masowej pod wzglgdem przeciekow (np. poprzez spraw-
dzenie pradu jonowego, gdzie m/z = 28 dla N,),

— dostosowa¢ spektrometr mas, w celu pomiaréw pradow
jonowych m/z = 44, 45 1 46,

— sprawdzi¢ uktad wykorzystujac znane probki kontrolne
przed rozpoczgciem pomiaru probek;

C

~

przeprowadzanie serii pomiarow

Probki umieszczone na automatycznym probniku analizatora
elementarnego (lub chromatografu) wprowadza si¢ po kolei.
Ditlenek wegla ze spalania kazdej probki jest eluowany do
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10.

11.

spektrometra mas, ktory mierzy prady jonowe. Podiaczony
komputer rejestruje prady jonowe i oblicza warto$¢ o dla
kazdej probki (pkt 9).

OBLICZANIE

Celem metody jest pomiar 3C/"2C stosunku intensywnosci
izotopéw alkoholu etylowego eckstrahowanego z wina lub
produktow pochodzacych z winogron w wyniku fermentacji.
Stosunek intensywnosci izotopéw 3C/'2C mozna wyrazic¢
poprzez jego odchylenie od wzorca roboczego. Odchylenie
izotopowe wegla 13 (8"3C) jest nastgpnie obliczane na skali delta
na tysiac (8/1000) poprzez poréwnanie wynikéw uzyskanych dla
probki, ktora si¢ mierzy z tymi dla wzorca roboczego wczesniej
skalibrowanego na postawie pierwotnego migdzynarodowego
materialu odniesienia (V-PDB). Wartosci 8'3C wyraza si¢ w
odniesieniu do wzorca roboczego jak podano:

1C %0 = 1000 x (R

probki/odniesienia probki ~ R odnicsicniz\)/R odniesienia

gdzie R i 1 R yicsenia S& Odpowiednio B3C/12C stosunkami
izotopow probki i ditlenku wegla uzytego jako gaz odniesienia.

Wartosci 8'°C wyrazane sa wzglgdem V-PDB:

13 13
o T 85Cgniesiont 'V-PDB +(6 Cprt’)bki/

13 %o = 813
3 Cprébki/v-g%s %0 = & Cprébyi, dniesi
odniesienia x ‘Codniesienia/V-PDB) 10007
gdzie 8C g isieniavrps J€St Wezesniej okreSlonym izotopowym
odchyleniem wzorca roboczego od V-PDB.

Mate r6znice moga pojawié si¢ podczas pomiaru bezposredniego
z uwagi na zmiang stanu przyrzadéow. W tym przypadku warto$ci
O13C probek nalezy skorygowaé zgodnie z roznica mierzonej
warto$ci 63C standardowej probki roboczej i jej prawdziwa
warto$cia, uprzednio skalibrowana wzgledem V-PDB poprzez
poréwnanie z jedna z migdzynarodowych substancji odniesienia.
Migdzy dwoma pomiarami standardowej probki roboczej mozna
zalozy¢, ze zmienno$¢, a zatem poprawka, jaka nalezy zasto-
sowa¢ do wynikow uzyskanych z probek, ma charakter liniowy.
Standardowa probke robocza nalezy mierzy¢ na poczatku i na
koncu wszystkich serii probek. Poprawke mozna obliczy¢
pozniej dla kazdej probki wykorzystujac interpolacjg liniowa.

ZAPEWNIENIE I KONTROLA JAKOSCI

Sprawdzi¢ czy warto§¢ 3C dla wzorca roboczego nie rozni si¢ o
nie wigcej niz 0,5 %o od dopuszczalnej wartosci. W przeciwnym
razie ustawienia aparatury spektrometrycznej nalezy sprawdzic i,
jesli to konieczne, dostosowac.

Dla kazdej probki, sprawdzi¢ czy réznica w wynikach dla dwoch
kapsut mierzonych kolejno jest mniejsza niz 0,3 %o. Ostateczny
wynik dla danej probki jest srednia wartoscia dla dwoch kapsul.
Jesli odchylenie jest wigksze niz 0,3 %o pomiar nalezy powto-
rzy¢.

Badania prawidtowo$ci pomiard6w moga by¢ oparte na pradzie
jonowym gdzie m/z = 44, ktory jest proporcjonalny do iloSci
wegla wprowadzonego do analizatora elementarnego. W normal-
nych warunkach prad jonowy powinien by¢ prawie staly dla
analizowanych probek. Istotne odchylenie moze wskazywac na
parowania alkoholu etylowego (np. wadliwe zapieczgtowanie lub
plomba na kapsule) lub niestabilno$¢ analizatora elementarnego
lub spektrometra mas.

CHARAKTERYSTYKA WYKONANIA METODY
(doktadnosc)

Przeprowadzono wspolne badanie wstgpne (ppkt 11.1) na desty-
latach zawierajacych alkohol pochodzacy z winorosli, trzciny
cukrowej i buraka, jak rowniez z roznych mieszanin alkoholi
tego pochodzenia. Poniewaz to badanie nie uwzglednito proce-
dury destylacyjnej, dalsze informacje z pozostalych badan
migdzylaboratoryjnych wina (ppkt 11.2) i, w szczeg6lnosci, serii
kontroli biegtosci (ppkt 11.3) dla pomiaréw izotopowych zostaty
rowniez uwzglgdnione. Wyniki pokazuja, ze w odpowiednich
warunkach, w szczegdlnosci tych dotyczacych pomiaru wyko-
rzystujacego SNIF-NMR, rozne uktady destylacyjne nie wytwa-
rzaja znaczacych zmienno$ci w okre$laniu wartosci 83C
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11.2.

winnego alkoholu etylowego. Parametry doktadnos$ci obserwo-
wane dla wina sa niemal identyczne z tymi uzyskanymi we
wspolnym badaniu destylatow (ppkt 11.1).

Wspoélne badanie destylatow

Rok badan migdzylaboratoryjnych: 1996

Iloé¢ laboratoriow: 20
Liczba probek Szes¢ probek w
podwdjnym Slepym porow-
naniu
analit: §"3C alkoholu etylowego
Alkohol .
Kod probki pochodzenia Alkohol z buraka AlkOh(l)(lrz trzeiny
winnego cukrowe)
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 %
Probki A/G B/C D/F EN H/K J/L
Liczba laboratoriow 19 18 17 19 19 19
pozostatych po elimi-
nacji wartosci skrajnych
Tlos¢ akceptowanych 38 36 34 38 38 38

wynikoéw

Warto$¢ $rednia (6'*C) |-25,32  [-26,75 [-27,79 |-2526 |-26,63 |-12,54
%00

S?2 0,0064| 0,0077| 0,0031| 0,0127| 0,0069| 0,0041

T

Odchylenie standardowe 0,08 0,09 0,06 0,11 0,08 0,06
powtarzalnosci (S,) %o

Limit powtarzalnos$ci r 0,22 0,25 0,16 0,32 0,23 0,18
(2,8 x S)) %o

Sg? 0,0389| 0,0309| 0,0382| 0,0459( 0,0316| 0,0584

Odchylenie standardowe 0,20 0,18 0,20 0,21 0,18 0,24
odtwarzalnosci(Sy) %o

Limit odtwarzalno$ci R 0,55 0,49 0,55 0,60 0,50 0,68
(2,8 xSy)

Miedzylaboratoryjne badanie na dwéch winach i jednym

alkoholu

Rok testow migdzylaboratoryj- 1996

nych:

Liczba laboratoriow: 14 do destylacji wina, z

ktorych siedem rowniez
mierzylo 8*C winnego alko-
holu etylowego,

Osiem do pomiaru §'*C probek
alkoholu,
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Liczba probek: Trzy (biate wino 0 9,3 % ASV,
biate wino 0 9,6 % ASV i
zawartosci alkoholu 93 % m/

m).
Analit: 813C alkoholu etylowego
Probki Czerwone wino Biate wino Alkohol
Liczba laboratoriow 7 7 8
Liczba akceptowanych 7 7 8
wynikoéw
Wartos¢ $rednia (8'°C) -26,20 -26,20 -25,08
%0
Ro6znica odtwarzalnosci 0,0525 0,0740 0,0962
Sg?
Odchylenie standardowe 0,23 0,27 0,31
odtwarzalnosci (Sy) %o
Limit odtwarzalnosci R 0,64 0,76 0,87
(2,8 x Sy) %o
Uczestniczace laboratoria wykorzystalty rozne uklady destyla-
cyjne. Oznaczania izotopowe (6'31C) przeprowadzone w jednym
laboratorium na wszystkich destylatach zwroconych przez
uczestnikow nie wykazuja zadnych odchylen lub wartosci, ktore
znacznie roznia si¢ od przecigtnych wartosci. Zroznicowanie w
wynikach (S? = 0,0059) jest porownywalne do $rednich roznic
powtarzalno$ci Sr> w potaczonym badaniu destylatow (ppkt
11.1).
Wyniki do$wiadczen przeprowadzonych w celu monitoro-
wania fachowos$ci wykonywania badan izotopowych
Od grudnia 1994 r. organizowano regularne migdzynarodowe
badania bieglosci dotyczace okreslania pomiaréw izotopowych
dla wina i alkoholu (destylaty 96 % ASV). Wyniki umozliwiaja
uczestniczacym laboratoriom sprawdzenie jakosci swoich analiz.
Wyniki statystyczne pozwalaja na oceng zréznicowania
pomiardw w warunkach odtwarzalnosci, a takze oszacowanie
parametréw odchylenia i limitu odtwarzalnosci. Wyniki uzyskane
dla oznaczania 3"*C dla wina i destylatu alkoholu etylowego sa
zebrane w ponizszej tabeli:
Wina Destylaty
Data

N SR S?R R N SR S?R R
grudzien 1994 6 (0,210 {0,044 | 0,59 6 [0,1510,023 | 0,42
czerwiec 1995 8 0,133 (0,018 | 0,37 8 10,147 {0,021 | 0,41
grudzien 1995 7 10,075 {0,006 | 0,21 8 |[0,115(0,013 | 0,32
marzec 1996 9 10,249 | 0,062 | 0,70 11 10,278 | 0,077 | 0,78
czerwiec 1996 8 10,127 | 0,016 | 0,36 8 10,189 0,036 | 0,53
wrzesien 1996 10 {0,147 | 0,022 | 0,41 11 {0,224 | 0,050 | 0,63
grudzien 1996 10 {0,330 0,109 | 0,92 9 10,057 {0,003 | 0,16
marzec 1997 10 [0,069 | 0,005 | 0,19 8 10,059 (0,003 | 0,16
czerwiec 1997 11 {0,280 | 0,079 | 0,78 11 |0,175(0,031 | 0,49
wrzesien 1997 12 10,237 | 0,056 | 0,66 11 {0,203 { 0,041 | 0,57
grudzien 1997 11 |0,127 { 0,016 | 0,36 12 10,156 | 0,024 | 0,44
marzec 1998 12 10,285 (0,081 | 0,80 13 10,245 | 0,060 | 0,69
czerwiec 1998 12 10,182 {0,033 | 0,51 12 10,263 | 0,069 | 0,74
wrzesien 1998 11 |0,264 | 0,070 | 0,74 12 10,327 0,107 | 0,91
Srednia wazona 0,215 | 0,046 | 0,60 0,209 | 0,044 | 0,59
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11.4.

Wina Destylaty
Data

N|SR

R EEEIENE

N:
liczba uczestniczacych laboratoriow.

Limity powtarzalnosci i odtwarzalnosci

Na podstawie danych z réznych testow migdzylaboratoryjnych
poddanych w powyzszych tabelach, nastgpujace limit powtarzal-
nosci 1 odtwarzalnosci mozna ustanowi¢ dla tej metody,
wlaczajac etap destylacji:

Limit powtarzalnosci r: 0,24

Limit odtwarzalnosci R: 0,6.



