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ROZPORZADZENIE KOMISJI (WE) NR 822/97
z dnia 6 maja 1997 r.

zmieniajgce rozporzadzenie (EWG) nr 267690 okreslajace wspolnotowe metody analizy wina

KOMISJA WSPOLNOT EUROPEJSKICH,
uwzgledniajac Traktat ustanawiajacy Wspdlnote Europejska,

uwzgledniajgc rozporzadzenie Rady (EWG) nr 822/87 z dnia
16 marca 1987 r. w sprawie wspolnej organizacji rynku
wina ('),  ostatnio  zmienione  rozporzadzeniem  (WE)
nr 536/97 (3), w szczegdlnosci jego art. 74,

a takze majac na uwadze, co nastepuje:

Zalacznik do rozporzadzenia Komisji (EWG) nr 2676/90 (),
ostatnio zmienionego rozporzadzeniem (WE) nr 69/96 (¥,
zawiera opis tych metod analizy; metoda analizy stosunku
izotopowegoO18/0'6 tlenu w wodzie znajdujacej si¢ w winie
zostala rozwinigta, a jej wazno$¢ zostala ustanowiona zgodnie
z miedzynarodowo uznanymi kryteriami; stosowanie tej
metody moze stanowiC lepszy sposob na sprawdzenie auten-
tycznosci wina oraz innych produktéw winnych; opis tej nowe;j
metody zostal przyjety przez Miedzynarodowy Urzad Wino-
rodli i Wina; metoda ta powinna zosta¢ dodana do wspomnia-
nego rozporzgdzenia;

srodki przewidziane w niniejszym rozporzadzeniu sg zgodne z
opinig Komitetu Zarzadzajacego ds. Wina,

PRZYJMUJE NINIEJSZE ROZPORZADZENIE:

Artykut 1

Rozdzial 43, przedstawiony w Zalaczniku do niniejszego
rozporzadzenia, dodaje si¢ do Zalacznika do rozporzadzenia
(EWG) nr 2676/90.

Artykut 2

Niniejsze rozporzadzenie wchodzi w zycie siddmego dnia po
jego opublikowaniu w Dzienniku Urzgdowym Wispélnot Europej-
skich.

Niniejsze rozporzadzenie wigze w caloSci i jest bezposrednio stosowane we wszystkich

Panistwach Cztonkowskich.

Sporzadzono w Brukseli, dnia 6 maja 1997 r.

() Dz.U. L 84z 27.3.1987, str. 1.
() Dz.U.L 83z 25.3.1997, str. 5.
() Dz.U.L 272 z 3.10.1990, str. 1.
() Dz.U.L 14z 19.1.1996, str. 13.

W imieniu Komisji
Franz FISCHLER

Czlonek Komisji
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5.1.

ZALACZNIK
43. OZNACZANIE STOSUNKU IZOTOPOWEGO 30[150 ZAWARTOSCI WODY W WINACH

I. OPIS METODY

Cel metody

Celem tej metody jest pomiar stosunku izotopowego 0['*O wod réznego pochodzenia. Stosunek izotopowy
180[10 moze by¢ wyrazony w odchyleniu & %o w stosunku do warto$ci stosunku izotopowego miedzynarodo-

wego odniesienia V.SMOW:

R

-SMOW

Si%{ —1:|X1000

Zasada

Stosunek izotopowy '#0['6O jest ustalany za pomocg spektrometrii mas stosunkéw izotopowych (MSIR) z pradéw
jonowych o warto§ciach mfz 46 (12C 80['60) i m[z 44 (12C'S0,) wytworzonych przez dwutlenek wegla, uzyskany
po wymianie z woda w winie zgodnie z nast¢pujacg reakcja:

C160, + H,180 <—> C160180 + H,160
Dwutlenck wegla w fazie gazowej jest wykorzystywany do analizy.

Odczynniki

— dwutlenek wegla do analizy,

— SMOW (Standard Mean Ocean Water),

— GISP (Greenland Ice Sheet Precipitation),
— SLAP (Standard Light Arctic Precipitation),

— woda wzorcowa, wlasciwa dla laboratorium, doktadnie znormalizowana w stosunku do probki odniesienia
Migdzynarodowej Agencji Energii Atomowej w Wiedniu (IAEA).

Wyposazenie laboratoryjne

— spektrometr masowy do oznaczania stosunkow izotopowych z wewnetrzng powtarzalnosciag 0,05 %o,

— potrdjny kolektor do jednoczesnego rejestrowania jonéw o stosunku m/z 44, 45 i 46 lub, standardowo,
podwdjny kolektor do pomiaru jonéw o stosunku m/z 44 i 46,

— uklad termostatyczny (£ 0,5 °C) do wykonywania rownowazenia miedzy CO, i zawartosciag wody w winie,
— pompa prézniowa mogaca osiggnaé wewnetrzne cisnienie 0,13 Pa,
— fiolki na prébki o pojemnosci 15 ml i dodatkowa rurka kapilarna o $rednicy wewngtrznej okolo 0,015 mm,

— pipeta Eppendorfa z plastikowa nasadka stozkowa jednorazowego uzytku.
Oznaczanie eksperymentalne

Metoda reczna
Sposdéb postgpowania przy metodzie rOwnowazenia

Wprowadzenie prébki

— Nalezy wzia¢ pipete Eppendorfa o ustalonej pojemnosci 1,5 ml, natozy¢ stozek i pompowac ciecz, ktéra ma
by¢ poddana analizie, tak by znalazla si¢ w szklanym balonie kolby. Nastepnie za pomocg smaru silikonowego
uszczelni¢ szyjke kolby balonu i przylaczy¢ ja do zaworu, sprawdzajac jednoczesnie, czy jest ona szczelnie
zamknieta,

— Powtdrzy¢ czynno$¢ dla kazdej kolby balonu znajdujacej si¢ na rampie roboczej podczas wprowadzania labora-
toryjnej wody wzorcowej do jednego ze szklanych balonow.
Odgazowywanie rampy

Obie rampy schladza si¢ cieklym azotem, a nastepnie caly uklad jest oczyszczany do 0,1 mm Hg poprzez otwo-
rzenie zaworow.

Nastgpnie zawory s3 zamykane i calo$¢ podgrzewana. Cykl odgazowywania powtarzany jest dotad, dopdki nie
bedzie juz zmian cis$nienia.
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5.2.

Réwnowazenie wody i CO,

Nalezy ochlodzi¢ rampy robocze do -70 °C (mieszanina cieklego azotu i alkoholu), aby zamrozi¢ wode i umiesci¢
ja cala w prézni. Po stabilizacji prozni wyizolowaé rampe¢ poprzez uczynnienie zawordw i oczyszczenie ukladu
wprowadzania CO,. Wprowadzi¢ CO, w stanie gazowym do rampy roboczej po wyizolowaniu jej uprzednio z
reszty uktadu, umie$ci¢ rampe w kapieli termostatycznej o temperaturze 25 °C (£ 0,5 °C) na 12 godzin (jedna
noc). W celu zoptymalizowania czasu potrzebnego na przeprowadzenie réwnowazenia wskazane jest przygoto-
wanie prébek pod koniec dnia, zeby pozwoli¢ w ten sposéb na ustalenie si¢ réwnowagi przez noc.

Przenoszenie CO, wymienionego w ogniwach pomiarowych

Uchwyt z probkami przytrzymujacy tyle ogniw pomiarowych, ile szklanych kolb balonéw zawierajacych wymie-
niony CO,, mocowany jest na pustej linii obok rampy roboczej. Puste ogniwa sg dokladnie oczyszczone, wymie-
nione gazy zawarte w szklanych balonach przeniesione jeden po drugim do ogniw pomiarowych, ktére zostaly
schlodzone cieklym azotem. Nastepnie ogniwa pomiarowe ogrzewa si¢ w temperaturze pokojowej.

Zastosowanie aparatury automatycznej wymiany

Aby przeprowadzi¢ réwnowazenie, fiolki na probki wypelnia si¢ albo 2 ml wina, albo 2 ml wody (wzorcowa
woda w warunkach laboratoryjnych) i ochtadza si¢ je do temperatury 18 °C. Prowadnice z prébkami zawieraja-
cymi zamarznigte produkty przylaczane sa do ukladu réwnowazenia i, po wytworzeniu w ukladzie prézni, wpro-
wadzany jest dwutlenek wegla pod ci$nieniem 800 hPa.

Réwnowage osigga si¢ w temperaturze 22 + 0,5 °C po minimalnym czasie pigciu godzin i umiarkowanym
wstrzgsaniu. Poniewaz czas trwania réwnowazenia zalezy od geometrii fiolki, optymalny czas trwania powinno si¢
ustali¢ najpierw dla wykorzystywanego ukladu.

Dwutlenck wegla zawarty we fiolkach jest nastgpnie przenoszony do komory wprowadzajacej spektrometru maso-
wego poprzez rurke kapilarng i pomiar jest dokonywany zgodnie z okreslonym protokotem dla kazdego rodzaju
sprzetu.

Obliczanie i wyrazanie wynik6w

Wzgledna réznica & stosunku natgzenia jondw o wartosci m/z 46 i 44 (I,,[1,,) miedzy probka i odniesieniem jest
wyrazona w %o poprzez nastgpujace réwnanie:

5 sample (146 / 144) sample
(146 /144) reference

- 1} x 1000

Zawarto$¢ tlenu *0O w prébce w poréwnaniu z odniesieniem V.SMOW na skali V.SMOW/[SLAP podaje nast¢pujaca
relacja:

& sample — 6 SMOW
MO | — ,
{BSMOW—SSLAP}XSSS

Warto$¢ przyjeta dla SLAP jest rowna — 55,5 %o w poréwnaniu z V.SMOW. Stosunek izotopowego odniesienia
ustala si¢ po kazdej serii 10 pomiaréw na nieznanych prébkach.

Wiernos¢

— powtarzalno$¢ (r) jest rowna 0, 24 %o

— odtwarzalno$¢ (R) jest réwna 0,50 %o.



