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REGULAMENTUL (CE) NR. 625/2003 AL COMISIEI

din 2 aprilie 2003

de modificare a Regulamentului (CE) nr. 1623/2000 de stabilire a normelor de aplicare a Regulamentului
(CE) nr. 14931999 al Consiliului privind organizarea comuni a pietei vitivinicole in ceea ce priveste
mecanismele de piatd

COMISIA COMUNITATILOR EUROPENE, (5)  In ceea ce priveste procedura de distilare a subproduselor
de vinificatie, ar trebui s se adapteze nivelul ajutoarelor si

avand in vedere Tratatul de instituire a Comunitdtii Europene, al preturilor in functie de tipul subproduselor. In conse-
cintd, ar trebui si se elimine ajutorul forfetar si pretul

avand in vedere Regulamentul (CE) nr. 1493/1999 al Consiliu- forfetar. De asemenea, pentru a raspunde schimbdrilor

lgi. d1n 17 mai 1999 privind org.a.nizarez.i comuni a pietei structurale din cadful sectciruhvn, ar.trelv)m sd li se permitd

vitivinicole (1), astfel cum a fost modificat ultima datd prin Regu- stat.elor. membre in cauza sa extu}da derogar.ea. fle la

lamentul (CE) nr. 2585/2001 (2), in special articolele 26, 33 si 36, obligatia de livrare a subproduselor in vederea distildrii la
anumite categorii de producitori.

intrucat:

(6)  In cazul in care un stat membru hotiriste si adapteze

(1) Titlul I capitolul I din Regulamentul (CE) nr. 1623/2000 al pretul de achizitie al vinului platit producatorilor in func-
Comilsiei ), iastfel cum a fos/t modificat utl)tilma datd priln fie de randamen;, in conflorlm;tgtedcu Ii{roceldurile dei d(gé;
Regulamentul (CE) nr. 1795/2002 (%), stabileste normele are prevazute la articolu in Regulamentu
de aplicare a regimului de ajutoare pentru utilizarea stru- nr. 1493/1999, ar trebui sa fie posibild prelungirea terme-
gurilor, a mustului de struguri, a mustului de struguri nului limitd de platd a ajutorului citre distilatori.
concentrat sau a mustului de struguri concentrat rectificat.

Experienta a aratat ca este necesar sd se precizeze mai detaj (7)  Pentru a asigura derularea corectd a tranzactiilor financi-
liat produsele comestibile neeligibile in cadrul acestui . c s - s < .
R R S 1 are din cadrul distildrii de crizd, previzute la articolul 30
regim, sd se reducd sarcinile administrative impuse utiliza- . -
i . . S M din Regulamentul (CE) nr. 14931999, ar trebui s se con-
torilor si operatorilor de sucuri si sd se introducd masuri ' . s : .
y e y . firme faptul cd platile in avans aferente pretului care trebuie
adecvate de control al utilizdrii corespunzitoare a sucului. e frot < . g ; .
S s o platit distilatorilor de citre agentia de interventie sunt asi-
Procentajul din cantitdtile de produse comestibile care . . < s
. 7 R S o milate ajutoarelor prevdzute pentru alte distildri.
trebuie supus controlului trebuie sa fie mai ridicat decat in
alte domebnii, cclleoalrecle produsul ei:te adesea utililzat in alt 8 b e de disi] . |
stat membru decdt cel in care se pldteste ajutorul. entru toate masurile de distilare, ar trebui sd se anuleze
dispozitia in conformitate cu care o parte din vinul con-

(2)  In cadrul regimului de ajutoare pentru mustul utilizat in trolat se considerd ca fiind reprezentativd pentru totalita-
vederea cresterii tdriei alcoolice a produselor vitivinicole, tea vinului livrat in vederea distildrii. De asemenea, avan-
este necesar s se modifice trimiterea la metoda de deter- surile platite pentru distilarea de crizd si asimilate
minare a tdriei alcoolice. Pentru a facilita sarcina statelor aju;oarelor ar trebl(lii inclulse in sistemul de sanc',[iuni siar
membre, este necesar s li se incredinteze administrarea trebui sd se prevadd acelasi mecanism in cazul tuturor
cererilor de ajutoare. De asemenea, pentru a se putea efec- distildrilor, pentru a asigura plata prefului minim al vinu-
tua un control detaliat si eficace, este necesar sd se preci- lui citre producitor, in cazul in care distilatorul nu-1 pla-
zeze modalititile de control. teste.

(3)  Pentru a se asigura un tratament egal al cazurilor (9)  Experienta a ardtat cd este necesard adaptarea procedurilor
prob}ematlce, ar treb.ul sd se armonizeze dlSPOZ{mle de comercializare a alcoolului obtinut in cadrul diferitelor
referitoare la plata ajutoarelor previzute de diferitele misuri de distilare si detinut de agentiile de interventie.
regimuri de ajutoare reglementate de Regulamentul (CE) Prin urmare, termenele limit3 de ridicare efectivi a alcoo-
nr. 1623/2000. lului ar trebui sd se stabileascd de la caz la caz pentru

cantitdtile mari importante. Pentru a creste posibilitatile de

(4)  Pentru a se putea efectua un control detaliat si eficace in comercializare, este necesard eliminarea limitdrilor geogra-
cazul ajutoarelor pentru depozitarea privatd a vinurilor, fice existente cu privire la vinzarea alcoolului. De aseme-
este necesar s se prevadd modalitdtile de control si si se nea, este necesar si se precizeze conditiile de control al des-
precizeze marjele de toleranti pentru verificarea tiriei alco- tinatiei alcoolului utilizat in sectorul carburantilor.
olice a mustului de struguri, a mustului de struguri
concentrat si a mustului de struguri concentrat rectificat. . . o s . .

(10) Intrucat administrarea mdsurilor de interventie presupune

1

Pentru a facilita plata avansurilor in cadrul acestei masuri,
ar trebui s3 se modifice procedura administrativa aferentd.

comunicarea citre Comisie a numeroase informatii de
citre statele membre, este necesard stabilirea modalitatii de
realizare a acestei cerinte.

(') JOL179,14.7.1999, p. 1.
(3 JOL 345,29.12.2001, p. 10.
) Regulamentul (CE) nr. 1623/2000 trebuie modificat in
)

consecintd.

%) JOL 194, 31.7.2000, p. 45. (11)
JO L 272,10.10.2002, p. 15.
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(12)

(13)

(15)

Anumite modificdri isi propun si clarifice dispozitiile
existente sau sd aducd anumite preciziri suplimentare si
sunt favorabile comerciantilor de pe piatd. Acestea trebuie,
asadar, sd se aplice retroactiv.

Alte modificdri vizeazd imbundtitirea conditiilor care
reglementeazd actiunile izolate de comercializare a alcoo-
lului. Acestea trebuie, asadar, sd se aplice de la data publi-
cdrii prezentului regulament.

Marea majoritate a modificarilor previd modificiri tehnice
referitoare la masurile de gestionare a pietei. Pentru a evita
perturbarea desfisurdrii anului de recoltd in curs, aceste
modificdri trebuie sd se aplice incepand cu urmdtorul an de
recoltd.

Misurile previzute de prezentul regulament sunt con-
forme cu avizul Comitetului de gestionare a vinului,

ADOPTA PREZENTUL REGULAMENT:

Articolul 1

Regulamentul (CE) nr. 1623/2000 se modificdi dupd cum
urmeaza:

1.

Titlul 1 capitolul 1 se inlocuieste cu textul urmator:

+CAPITOLUL I

PRODUCEREA SUCULUI DE STRUGURI

Articolul 3

Obiectul ajutorului

Ajutorul previzut la articolul 35 alineatul (1) litera (a) din
Regulamentul (CE) nr. 1493/1999 se acordd operatorilor
care:

(a) fiind ei insisi producdtori sau grupuri de producitori,
transformd sau dau spre transformare strugurii proveniti
din recolta lor, precum si mustul de struguri sau mustul
de struguri concentrat obtinute in intregime din propria
lor recoltd in suc de struguri sau

(b) cumpdrd direct sau indirect de la producitori sau de la
grupuri de producitori struguri produsi in Comunitate,
precum si must de struguri sau must de struguri
concentrat, in vederea transformdrii acestora in suc de
struguri.

Mustul de struguri si mustul de struguri concentrat utilizat
trebuie sd provind din struguri produsi in Comunitate.

Articolul 4

Producerea altor produse comestibile pe bazi de suc de
struguri

Sucul de struguri sau sucul de struguri concentrat obtinut
poate fi transformat in orice produse comestibile, altele decat
produsele vitivinicole mentionate de anexa I la Regulamentul
(CE) nr. 1493/1999 sau produsele mentionate la articolul 35
alineatul (1) literele (b) si (c) din acelasi regulament.

Articolul 5
Cerinte tehnice referitoare la produse

(1) Materiile prime pentru producerea sucului de struguri,
mentionate la articolul 3, trebuie si fie de calitate bund, ori-
ginald si comerciald si adecvate pentru transformarea in suc
de struguri.

(2) Mustul de struguri utilizat, precum si mustul provenit din
struguri utilizat, trebuie sd aibd o densitate, la 20 °C, cuprinsd
intre 1,055 si 1,100 grame pe centimetru cub.

(3) In momentul utilizdrii in vederea obtinerii de produse
comestibile, sucul de struguri trebuie si fie conform cu Direc-
tiva 2001/112/CE a Consiliului ().

Atrticolul 6

Norme administrative impuse operatorilor in vederea
controlului

(1) Operatorii care desfisoard operatiuni de productie de suc
de struguri in timpul anului de recoltd in curs prezintd auto-
ritdtii competente a statului membru, inainte de inceputul fie-
cdrui an de recoltd, un program de transformare pentru obti-
nerea sucului de struguri. In cazul in care operatorul
desfasoard pentru prima datd activitatea de producere a
sucului de struguri dupd inceputul anului de recoltd,
programul trebuie si fie stabilit inainte de inceperea operati-
unilor.

Programul de transformare trebuie si contind urmitoarele
informatii:

(@) natura materiilor prime destinate transformarii (struguri,
must de struguri sau must de struguri concentrat);

(b) locul de depozitare a mustului de struguri si a mustului
de struguri concentrat destinat transformarii;

(c) locul in care se va desfisura transformarea.

(2) Operatorii care efectueazd operatiuni de producere a
sucului de struguri numai la date definite prezintd o declara-
tie de transformare autorititii competente a statului membru,
cu cel putin trei zile lucritoare inaintea inceperii acestor
operatiuni.

Declaratia de transformare trebuie sd contind urmatoarele
informatii:

(a) informatiile previzute la alineatul (1) paragraful al
doilea;

(b) cantitatea de struguri, de must de struguri sau de must
de struguri concentrat destinatd transformarii;

(c) densitatea mustului de struguri sau a mustului de
struguri concentrat;

(d) data inceperii operatiunilor de transformare si durata
probabild a acestora.

Declaratia trebuie si se refere la o cantitate minima de:
(@) 1,3 tone pentru struguri;

(b) 10 hectolitri pentru mustul de struguri;

(c) 3 hectolitri pentru mustul de struguri concentrat.

(3) Pe langd informatiile mentionate la alineatele (1) si (2),
statele membre pot si solicite operatorilor informatii
suplimentare.
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(4) Autoritatea competentd a statului membru vizeazd
programele sau declaratiile previzute la alineatele (1) si (2) si
trimite o copie a acestora operatorului.

(5) Prin derogare de la alineatele (1), (2) si (3), statele membre
pot sd prevadd proceduri simplificate in cazul operatorilor
care utilizeazd o cantitate maxima de 5 tone de struguri sau
de 40 hl de must de struguri sau de 12 hl de must de struguri
concentrat in fiecare an de recoltd.

(6) Operatorii tin o evidentd a stocurilor, inregistrand
urmdtoarele informatii extrase din documentele de insotire
sau din registrele mentionate la articolul 70 din Regulamen-
tul (CE) nr. 1493/1999:

(a) cantitatile si densitatea materiilor prime receptionate in
fiecare zi si, dupd caz, numele si adresa vanzatorului;

(b) cantitdtile si densitatea materiilor prime utilizate in
fiecare zi;

(c) cantitatile de suc de struguri produse in fiecare zi;

=

cantitatea de suc de struguri care iese in fiecare zi din
localul sdu, precum si numele si adresa destinatarului
sau cantitatea de suc de struguri utilizatd in fiecare zi de
cdtre operator.

Documentele justificative ale evidentei stocurilor sunt puse la
dispozitia autoritdtilor de control in timpul oricarei verificari.

Articolul 7

Norme administrative impuse utilizatorilor in vederea
controlului

(1) In sensul prezentului capitol, se intelege prin «utilizator»
orice comerciant care executd una dintre urmadtoarele
operatiuni: imbutelierea, impachetarea sau ambalarea sucului
de struguri sau a sucului de struguri concentrat, depozitarea
in vederea vanzdrii cdtre una sau mai multe intreprinderi res-
ponsabile pentru efectuarea operatiunilor precedente sau
urmdtoare sau pentru producerea altor produse comestibile
pe baza acestui suc.

Aceste operatiuni pot fi executate si de cdtre operatori, in
conformitate cu articolul 3.

(2) Utilizatorii prezintd autorittii competente din locul de
descdrcare un angajament scris prin care se obligd si nu
transforme sucul de struguri in produsele vitivinicole men-
tionate de anexa I la Regulamentul (CE) nr. 1493/1999 sau
in produsele mentionate la articolul 35 alineatul (1) lite-
rele (b) si (c) din respectivul regulament.

Statele membre stabilesc cerintele de prezentare a acestui
angajament. Cu toate acestea, angajamentul trebuie s fie pre-
zentat Inaintea utilizdrii sucului de struguri sau a sucului de
struguri concentrat si pand la patru luni de la depunerea cere-
rii de ajutor mentionate la articolul 8 din prezentul regula-
ment.

Exportul este considerat ca fiind compatibil cu aceste anga-
jamente.

(3) In cazul in care operatorii expediazd sucul de struguri
unui utilizator din interiorul Comunitatii:

(a) operatorii indicd in documentul de insotire mentionat la
articolul 70 alineatul (1) din Regulamentul (CE)
nr. 1493/1999 dacd producerea sucului de struguri a
facut sau va face obiectul unei cereri de ajutor din partea
acestora, precum si data efectivd sau previzutd pentru
depunerea acestei cereri;

(b) utilizatorii trimit documentul de insotire autoritatii com-
petente din locul de descdrcare in termen de 5 zile de la
receptia produsului;

() in cazul in care utilizatorii expediazd sucul primit citre
alt operator din interiorul Comunitatii, acestia trebuie sd
se asigure cd acel operator semneaza angajamentul lor
scris si trebuie sd il prezinte autoritdtii competente in
termenul prevazut la alineatul (2) paragraful al doilea;

(d) dupd primirea angajamentului scris, autoritatea compe-
tentd vizeazd documentul de insotire si trimite o copie a
documentului de insotire vizat operatorului de suc de
struguri in cauzd in termen de 30 de zile de la primirea
angajamentului.

(4) In temeiul articolului 2 din Regulamentul (CE)
nr. 2729/2000 al Comisiei (**), autoritatea competentd efec-
tueazd controale prin sondaj in timpul anului de recoltd, pe
baza unei analize de risc, pentru a asigura respectarea
angajamentului mentionat la alineatul (2) din prezentul
articol. Controalele se referd la cel putin 10 % din cantitatile
care fac obiectul cererilor de vizare a documentelor de inso-
tire prevazute la alineatul (3) litera (d) din prezentul articol,
primite in timpul anului de recoltd precedent.

Articolul 8

Cererile de ajutor

(1) Operatorii mentionati la articolul 6 alineatul (1) depun
cererile de ajutor la autoritatea competentd a statului mem-
bru in termen de sase luni de la incheierea anului de recolta.
Acestea trebuie si fie insotite de urmdtoarele documente:

(@) o copie a programului de transformare mentionat;

(b) o copie a evidentei stocurilor mentionate la articolul 6
alineatul (6) sau un rezumat al acesteia; statele membre
pot sd solicite ca aceastd copie sau acest rezumat si fie
certificate de cdtre o autoritate de control.

Statele membre pot si solicite documente suplimentare.

(2) Operatorii mentionati la articolul 6 alineatul (2) depun
cererile de ajutor la autoritatea competentd a unui stat mem-
bru in termen de sase luni de la incheierea operatiunilor de
transformare. Acestea trebuie sd fie insotite de urmatoarele
documente:

(@) o copie a declaratiei de transformare mentionate;

(b) o copie a evidentei operative mentionate la articolul 6
alineatul (6) sau un rezumat al acesteia; statele membre
pot sd prevadd ca aceste copii sau rezumate si fie
certificate de cdtre o autoritate de control.
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Cererile de ajutor trebuie sd indice cantitatea de materii prime
prelucratd efectiv si data la care s-au incheiat operatiunile de
transformare.

(3) Operatorul prezintd autoritdtii competente a statului
membru, in termen de sase luni de la depunerea cererii de
ajutor:

(a) o copie a documentului de insotire vizat de autoritatea
competentd, in conformitate cu articolul 7 alineatul (3)
litera (d);

(b) o copie a documentului de insotire purtind stampila
vamii care certificd exportul.

(4) Prin derogare de la alineatele (1) si (2), statele membre
pot sd prevadd proceduri simplificate in cazul operatorilor
care utilizeazi, in fiecare an de recoltd, o cantitate maxima de
5 tone de struguri sau de 40 hl de must de struguri sau de
12 hl de must de struguri concentrat. Aceste proceduri
trebuie si fie finalizate in termen de sase luni de la incheierea
anului de recolta.

Articolul 9

Sumele si regulile aferente ajutoarelor

(1) Ajutoarele pentru utilizarea strugurilor, a mustului de
struguri si a mustului de struguri concentrat se stabilesc pe
unitate cantitativi de materie primd utilizatd efectiv, dupi
cum urmeazad:

(a) pentru struguri: 4,952 EUR la 100 kg;
(b) pentru must de struguri: 6, 193 EUR la hl;

(c) pentru must de struguri 21, 655 EUR la hl.
concentrat:

(2) Cu exceptia cazurilor de fortd majord, nu se pliteste nici
un ajutor pentru cantititile de materii prime care depasesc
urmdtorul raport intre materia primd si sucul de struguri
obtinut:

(@ 1,3 pentru struguri, in 100 kg/hl;
(b) 1,05 pentru must, in hi/hl:
(c) 0,30 pentru must concentrat, in hl/hl.

In cazul in care produsul obtinut este suc de struguri
concentrat, acesti coeficienti se inmultesc cu cinci.

Articolul 10
Plata ajutorului

Autoritatea competentd plateste ajutorul in termen de trei
luni de la data prezentdrii documentatiei solicitate,
mentionate la articolul 8.

Atrticolul 11

Acordarea avansurilor

(1) Operatorii pot s solicite plata unui avans in suma egald
cu valoarea ajutorului mentionat la articolul 9, calculat pen-
tru materiile prime pentru care pot si facd dovada intrarii in
spatiul de transformare, cu conditia ca acestia s fi constituit
o garantie in favoarea autoritdtii competente. Aceastd garan-
tie este egald cu 120 % din valoarea avansului.

(2) Avansurile se plitesc de citre autoritatea competentd in
termen de trei luni de la prezentarea dovezii constituirii
garantiei. Cu toate acestea, avansurile nu se plitesc inainte de
1 ianuarie a anului de recoltd respectiv.

(3) Dupa verificarea de citre autoritatea competentd a docu-
mentatiei solicitate, mentionate la articolul 8 din prezentul
regulament, garantia mentionatd la alineatul (1) din prezentul
articol este eliberatd, total sau partial, in conformitate cu pro-
cedura prevdzutd la articolul 19 din Regulamentul (CEE)
nr. 2220/85.

Articolul 11a
Sanctiuni si cazuri de fortd majord

(1) In cazul in care operatorul prezinti cu intarziere docu-
mentatia solicitatd, mentionati la articolul 8, insd in termen
de sase luni de la expirarea termenului mentionat de acelasi
articol, ajutorul se reduce cu 30 %.

In cazul in care operatorul prezinti documentatia dupi
incheierea celor sase luni mentionate mai sus, ajutorul nu se
mai acorda.

(2) In cazul in care, cu ocazia unui control, se constatd neres-
pectarea de citre utilizator a angajamentelor mentionate la
articolul 7 alineatele (2) si (3), ajutorul este recuperat de la
operator. In cazul in care utilizatorul are resedinta intr-un stat
membru, altul decit cel in care se afld resedinta operatorului,
statul membru in cauzd comunicd de indatd aceastd nerespec-
tare a angajamentelor statului membru in care isi are rese-
dinta operatorul.

(3) Cu exceptia cazurilor de fortd majord, in cazul in care se
constatd cd operatorii nu si-au respectat obligatiile impuse in
conformitate cu prezentul capitol, altele decat obligatia de a
transforma in suc de struguri materiile prime care fac obiectul
cererii de ajutor, se reduce valoarea ajutorului. Statul mem-
bru in cauzd stabileste nivelul acestei reduceri.

(4) Tn cazul in care cantitatea de materie prima utilizata efec-
tiv este cuprinsd intre 95 % si 99,9 % din cantitatea pentru
care a fost acordat avansul, se pierde garantia mentionatd la
articolul 11, aferentd cantitdtii care nu a fost transformata in
cursul anului de recoltd.

Cu exceptia cazurilor de fortd majord, in cazul in care
cantitatea de materie prima utilizatd efectiv reprezintd mai
putin de 95 % din cantitatea pentru care a fost acordat avan-
sul, garantia se pierde integral.
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(5) In cazuri de fortd majord, autoritatea competentd a sta-
tului membru determind mésurile pe care le considerd adec-
vate, tinand seama de motivele invocate, si informeazd Comi-
sia cu privire la aceasta.

() JOL 10, 12.1.2002, p. 58.
(") JOL 316, 15.12.2000, p. 16.”

La articolul 13, alineatul (2) se inlocuieste cu textul urmdtor:

,(2) Tdria alcoolicd potentiald a produselor mentionate la ali-
neatul (1) se determind prin aplicarea datelor din tabelul de
corespondentd previzut de anexa I la prezentul regulament
la indicatia furnizatd de un refractometru, la temperatura de
20 °C, utilizat in conformitate cu metoda previzutd de anexa
la Regulamentul (CE) nr. 558/93 al Comisiei ().

Se admite o tolerantd de 0,2 in cazul unui control al autori-
tatilor competente.

() JOL58,11.3.1993, p. 50.”
La articolul 14, se adaugd paragraful al treilea urmator:

,Cu toate acestea, statele membre pot sd prevadd posibilita-
tea de a depune mai multe cereri de ajutor avind ca obiect o
parte din operatiunile de crestere a tiriei alcoolice.”

Se adaugd urmdtorul articol 14a:

LArticolul 14a

Controale

(1) Autorititile competente ale statelor membre iau toate
mdsurile pentru a asigura controalele necesare, in special in
vederea verificarii identitatii si a volumului produsului utili-
zat pentru cresterea tdriei alcoolice, precum si a respectdrii
dispozitiilor prevazute la literele C si D din anexa V la Regu-
lamentul (CE) nr. 1493/1999.

(2) Producitorii sunt obligati si permitd in orice moment
controlul mentionat la alineatul (1).”

Articolul 16 se inlocuieste cu textul urmdtor:

JArticolul 16

Plata ajutorului

Autoritatea competentd plateste ajutorul pand la 31 august
care urmeazd sfarsitului anului de recoltd in curs.”

La articolul 29 alineatul (1), litera (c) se inlocuieste cu textul
urmator:

,(c) datele furnizate la temperatura de 20 °C de un
refractometru, utilizat in conformitate cu metoda men-
tionatd de anexa la Regulamentul (CEE) nr. 558/93. Se
admite o tolerantd de 0,5 pentru mustul de struguri si de
1 pentru mustul de struguri concentrat si mustul de
struguri concentrat rectificat.”

La articolul 34, alineatul (2) se inlocuieste cu textul urmdtor:
,(2) Sub rezerva alineatului (6), produsele care fac obiectul

contractului pot fi supuse numai tratamentelor sau procese-
lor oenologice care sunt necesare conservarii acestora. Se

10.

admite o variatie a volumului inscris in contract, care nu
poate sd depdseascd 2 % pentru vinuri si 3 % pentru mustul
de struguri, mustul de struguri concentrat si mustul de
struguri concentrat rectificat. La schimbarea cdzilor, variatia
admisa este de 3 %, respectiv de 4 %.”

Se adaugd urmdtorul articol 35a:

JArticolul 35a

Controale

(1) Autoritdtile competente ale statelor membre iau toate
misurile necesare pentru a asigura controalele in vederea
verificdrii identitdtii si volumului produsului care face
obiectul contractului, precum si a respectdrii dispozitiilor
articolului 34.

(2) Producdtorii sunt obligati si permitd in orice moment
controlul mentionat la alineatul (1).”

Articolul 37 se inlocuieste cu textul urmdtor:

JArticolul 37

Plata ajutorului

(1) Autoritatea competentd pliteste ajutorul in termen de
trei luni de la data expirdrii contractului de depozitare.

(2) In cazurile in care contractul a fost reziliat, in
conformitate cu articolele 33 sau 35, ajutorul se acordd pro-
portional cu durata efectivd a contractului. Autoritatea com-
petentd plateste ajutorul in termen de trei luni de la data ince-
tarii contractului.”

Articolul 38 se inlocuieste cu textul urmdtor:

JArticolul 38

Acordarea avansurilor

(1) Producitorii pot si solicite acordarea unui avans, cu con-
ditia ca acestia sd fi constituit o garantie egald cu 120 % din
valoarea avansului, in favoarea autoritatii competente. Sub
rezerva articolului 32, valoarea avansului se calculeazd pe
baza valorii ajutorului pentru produsul in cauzd, mentionat
la articolul 25.

(2) Avansurile se plitesc de citre autoritatea competentd in
termen de trei luni de la prezentarea dovezii constituirii
garantiei.

(3) Din momentul in care ajutorul este plitit de citre
autoritatea competentd, se elibereaza garantia mentionatd la
alineatul (1).

In cazul in care se pierde dreptul la ajutor in conformitate cu
articolul 36 alineatul (1) litera (a), garantia se pierde integral.

In cazul in care, in temeiul articolului 36 alineatul (1)
litera (b), se stabileste o valoare a ajutorului inferioard sumei
deja vérsate, valoarea garantiei se reduce cu 120 % din suma
virsatd care depdseste ajutorul datorat. Garantia astfel
diminuati se elibereazd in termen de trei luni de la data expi-
rdrii contractului.
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11.

12.

13.

14.

15.

Statele membre efectueazd adaptarile necesare in cazul apli-
carii clauzei prevazute la articolul 29 alineatul (5) punctul (i).”

La articolul 43, paragraful al treilea se inlocuieste cu textul
urmator:

,In sensul operatiunilor de distilare mentionate de prezentul
titlu, statele membre iau masurile necesare pentru a asigura
respectarea obligatiei previzute la paragraful al doilea.”

Articolul 45 se modificd dupd cum urmeazi:
(@) laalineatul (1), se adauga paragraful al doilea urmator:

,Statele membre pot sd prevadd ca livrarea sd aibd loc
inainte de data mentionatd la primul paragraf.”;

(b) alineatul (2) se elimina.

La articolul 46 alineatul (3) litera (a), punctul (ii) se inlocu-
ieste cu textul urmdtor:

,(i) in zona vitivinicold C: doi litri de alcool pur cu téria alco-
olicd dobanditd sau potentiald la 100 de kilograme, in
cazul in care este obtinut din soiuri care figureaza in
clasificarea soiurilor de vitd-de-vie pentru unitatea admi-
nistrativd in cauzd ca soiuri, altele decat soiuri pentru
struguri de vin; 2,8 litri de alcool pur cu téria alcoolicd
dobandita sau potentiald la 100 kilograme, in cazul in
care este obtinut din soiuri care figureaza in clasificarea
pentru unitatea administrativi in cauzd numai ca soiuri
pentru struguri de vin;”

Articolul 48 se inlocuieste cu textul urmator:

LJArticolul 48
Ajutorul acordat distilatorilor

(1) Ajutorul mentionat la articolul 27 alineatul (11) litera (a)
din Regulamentul (CE) nr. 14931999 se stabileste, pe % vol.
de alcool si pe hectolitru de produs obtinut prin distilare,
dupd cum urmeaza:

(a) pentru alcoolul neutru:
— obtinut din marc: 0,8453 EUR;
— obtinut din vin si din drojdie de vin: 0,4106 EUR;

(b) pentru rachiul distilat din marc si distilatele sau alcoolul
brut obtinute din marc, avand o tdrie alcoolicd de cel
putin 52 % vol.: 0,3985 EUR;

(c) pentru rachiul de vin si alcoolul brut obtinut din vinuri
si din drojdie de vin: 0,2777 EUR.

In cazul in care distilatorul prezintd dovada faptului ci
distilatul sau alcoolul brut obtinute prin distilarea marcului
au fost utilizate altfel decat ca rachiu distilat din marc, se
acordd o sumd suplimentard de 0,3139 EUR/% vol./hl.

(2) Nu se acordd nici un ajutor pentru cantititile de vin
livrate spre distilare care depdsesc cu peste 2 % obligatia pro-
ducitorului in conformitate cu articolul 45.”

Articolul 49 se modificd dupd cum urmeaza:
(a) alineatul (2) se inlocuieste cu textul urmadtor:

»(2) Producitorii care, in cursul anului de recoltd in
cauzd, nu produc mai mult de 25 de hectolitri de vin sau
must, obtinut de ei insisi in spatiile proprii, pot sd nu
livreze nici o cantitate.”;

16.

17.

18.

(b) se adaugd alineatul (4) urmdtor:

,(4) In conformitate cu articolul 27 alineatul (8) din
Regulamentul (CE) nr. 1493/1999, statele membre pot
sd prevadd, pentru totalitatea sau o parte a teritoriului
lor, ca producdtorii care nu depdsesc un nivel de
productie care urmeazd a fi stabilit, obtinut de ei insisi
in spatiile proprii, pot sd se achite de obligatiile de livrare
a subproduselor mentionate la alineatele (3) si (6) din
acelasi articol, prin retragerea sub control a acestor pro-
duse. Cu toate acestea, acest nivel de productie nu poate
depdsi 80 hl de vin sau de must.”

La articolul 58, primul paragraf se inlocuieste cu textul urma-
tor:

,Producitorii supusi uneia dintre obligatiile mentionate la
articolele 45 si 54 care au livrat, pand la 15 iulie a anului de
recoltd in curs, cel putin 90 % din cantitatea de produs cores-
punzitoare obligatiei lor, pot sa se achite de aceasta obligatie
livrand cantitatea rdimasa intr-un termen care urmeaza a fi
stabilit de autoritatea nationald competentd, care nu poate
depdsi data de 31 iulie a anului de recoltd urmator.”

Articolul 60 se modificd dupd cum urmeaza:
(a) la alineatul (5), se adaugd paragraful al doilea urmitor:

,In cazul distilirii mentionate la articolul 28 din Regu-
lamentul (CE) nr. 1493/1999 si in cazul practicirii de
citre statul membru a unui pret de achizitie diferentiat
in functie de randamentul la hectar, in conformitate cu
articolul 55 alineatul (2), termenul mentionat la primul
paragraf este de sapte luni.”;

(b) alineatul (6) se elimina.
Articolul 62 se modificd dupd cum urmeaza:

(a) alineatul (2) se inlocuieste cu textul urmdtor:

,(2) Pretul care se pliteste distilatorului de citre
autoritatea competentd pentru produsul livrat se stabi-
leste in % vol./hl, dupd cum urmeaza:

(a) distilarea in conformitate cu articolul 27 din Regu-
lamentul (CE) nr. 1493/1999:

— alcool brut obtinut din marc: 1,872 EUR;

— alcool brut obtinut din vin si din drojdie de vin:
1,437 EUR;

(b) distilarea in conformitate cu articolul 28 din Regu-
lamentul (CE) nr. 1493/1999:

— alcool brut obtinut din vin: 1,799 EUR.

In cazul in care alcoolul este depozitat in spatiile in care
a fost produs, preturile de mai sus se reduc cu 0,5 EUR
pe hectolitru de alcool.”;

(b) alineatul (3) se elimina.
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19.

20.

21.

La articolul 67 alineatul (1), se adaugd paragraful al treilea
urmator:

,2Avansul din suma care se pliteste distilatorului de citre
agentia de interventie, care poate fi prevazut in cadrul disti-
lirii mentionate la articolul 30 din Regulamentul (CE)
nr. 1493/1999, este asimilat ajutoarelor prevazute la para-
graful al doilea.”

La articolul 73, alineatul (2) se elimind.
Articolul 74 se modificd dupd cum urmeaza:

(a) alineatul (4) se inlocuieste cu textul urmadtor:

,(4) Agentia de interventie recupereazd de la produci-
tor o sumd egald cu valoarea totald sau partiald a ajuto-
rului sau a avansului care se pliteste distilatorului in
cazul in care producdtorul nu indeplineste conditiile pre-
vazute de dispozitiile comunitare cu privire la operatiu-
nea de distilare in cauzd, din oricare dintre urmatoarele
motive:

(@) producatorul nu a prezentat declaratia de recoltd, de
productie sau de stoc in termenele stabilite;

(b) autoritatea competentd a statului membru constatd
i producitorul a prezentat o declaratie de recoltd,
de productie sau de stoc incompletd sau inexactd si
datele lipsi sau inexacte sunt esentiale pentru
aplicarea masurii in cauzd;

(c) producitorul nu a respectat obligatiile prevazute la
articolul 37 din Regulamentul (CE) nr. 1493/1999 si
nerespectarea a fost constatatd sau notificatd
distilatorului dupd plata prefului minim pe baza
declaratiilor precedente.

In cazul previzut la primul paragraf litera (a), suma de
recuperat se determind in conformitate cu normele pre-
vazute la articolul 12 din Regulamentul (CE)
nr. 1282/2001 al Comisiei (*).

In cazul prevdzut la primul paragraf litera (b), suma de
recuperat se determind in conformitate cu normele pre-
vazute la articolul 13 din Regulamentul (CE)
nr. 1282/2001.

In cazul previzut la primul paragraf litera (c), suma de
recuperat este suma integrald a ajutorului sau a avansu-
lui acordat distilatorului.

() JOL 176, 29.6.2001, p. 14.7;
(b) se adaugd alineatul (5) urmdtor:

,(5) In cazul in care se constatd ci distilatorul nu a pla-
tit producdtorului pretul de achizitie in termenul
prevazut la articolul 65 alineatul (7), agentia de interven-
tie pldteste producdtorului, pand la data de 1 iunie din
anul de recoltd urmdtor, o sumd egald cu valoarea aju-
torului sau a avansului, dupd caz, prin intermediul
agentiei de interventie a statului membru al producito-
rului. In acest caz, distilatorului nu i se acordi nici un
ajutor sau avans.”

22.

23.

24,

25.

26.

Articolul 86 se inlocuieste cu textul urmdtor:

JArticolul 86

Deschiderea licitatiei

In conformitate cu procedura previzuti la articolul 75 din
Regulamentul (CE) nr. 1493/1999, Comisia poate sd deschidad
trimestrial una sau mai multe licitatii pentru exportul citre
anumite tari terte, in vederea utilizirii finale, exclusiv in
sectorul carburantilor. Alcoolul in cauzd trebuie si fie
importat si deshidratat intr-o tard tertd, exclusiv in vederea
utilizarii in sectorul carburantilor intr-o tard tertd.”

Articolul 91 se modificd dupd cum urmeaza:

(a) la alineatul (7), paragraful al treilea se inlocuieste cu
textul urmadtor:

,Ordinul de ridicare indicd data pand la care alcoolul
trebuie ridicat efectiv din antrepozitul agentiei de inter-
ventie in cauzd. Termenul de ridicare nu poate depasi
opt zile de la data emiterii ordinului de ridicare. Cu toate
acestea, in cazul in care ordinul de ridicare are ca obiect
peste 25 000 hl, acest termen poate sd depdseasca opt
zile, dar nu poate sd depaseascd 15 zile.”;

(b) alineatul (10) se inlocuieste cu textul urmator:

,(10) Alcoolul trebuie ridicat efectiv din antrepozitele
fiecdrei agentii de interventie in cauzd intr-un termen
care urmeazd a fi stabilit la deschiderea licitatiei, in
conformitate cu procedura previzutd la articolul 75 din
Regulamentul (CE) nr. 1493/1999.”

La articolul 93, alineatul (6) se inlocuieste cu textul urmdtor:

,(6) Alcoolul trebuie ridicat efectiv din antrepozitele fiecirei
agentii de interventie in cauzd intr-un termen care urmeaza a
fi stabilit la deschiderea unei vanzari publice, in conformitate
cu procedura previzutd la articolul 75 din Regulamentul (CE)
nr. 1493/1999.”

La articolul 95, se elimind alineatul (3).
La articolul 101, se adaugd alineatul (4) urmator:

,(4) Fird a aduce atingere alineatului (1), la exportul alcoo-
lului citre tdri terte in vederea utilizdrii finale exclusiv in
sectorul carburantilor, controalele legate de utilizarea sa efec-
tivd se efectueazd pand in momentul in care alcoolul se ames-
tecd cu un agent de denaturare in tara de destinatie.

In cazul in care alcoolul se comercializeazd in vederea utili-
z4rii ca bioetanol in Comunitate, aceste controale se efectu-
eazd pand in momentul livrarii acestui alcool citre o intre-
prindere petrolierd care utilizeazd bioetanolul sau citre o
intreprindere aprobatd in conformitate cu articolul 92, in
cazul in care supravegherea mentionat la paragraful al trei-
lea este garantatd din momentul livrarii alcoolului citre intre-
prinderea aprobati respectiva.

In cazurile previzute la primul si al doilea paragraf, alcoolul
in cauzd trebuie si rimand sub supravegherea unui organism
oficial care garanteazi utilizarea sa in sectorul carburantilor,
in cadrul un regim fiscal special care impune aceasta utilizare
finald.”
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27.

28.

La titlul IV, se adaugd urmatorul articol 102a:

LArticolul 102a

Derogare de la termenele de platd

Prin derogare de la dispozitiile care reglementeazi termenele
de platd acordate autoritdtii competente a statelor membre in
conformitate cu prezentul regulament, in cazul in care
aceastd autoritate are indoieli justificate cu privire la
eligibilitatea beneficiarului unui ajutor, aceasta efectueazd
controalele necesare, iar plata se face numai dupd
confirmarea eligibilitatii.”

Articolul 103 se inlocuieste cu textul urmdtor:

LArticolul 103

Notificiri citre Comisie

(1) In cazul ajutoarelor pentru depozitarea privatd a vinului
si a mustului, in conformitate cu titlul IIT capitolul I din Regu-
lamentul (CE) nr. 1493/1999, statele membre comunica:

(@) péndla 31 decembrie a anului de recoltd urmator anu-
lui in care au fost incheiate contractele, cantititile de
must de struguri transformate in must de struguri
concentrat sau in must de struguri concentrat rectificat
in timpul perioadei de valabilitate a contractului, precum
si cantitatile astfel obtinute;

(b) pandla 5 martie a anului de recoltd in curs, cantitdtile de
produse care fac obiectul contractelor la 16 februarie.

(2) In cazul distildrii in conformitate cu articolele 27, 28 si
30 din Regulamentul (CE) nr. 14931999, statele membre
comunicd la sfarsitul lunilor octombrie, decembrie, februa-
rie, aprilie, iunie si august:

(a) cantitdtile de vin, de drojdie de vin si de vin alcoolizat in
vederea distildrii, care au fost distilate in ultimele doud
luni;

(b) cantitdtile de alcool clasificate in alcool neutru, alcool
brut si rachiuri din vin:

— produse in timpul perioadei precedente;

— preluate de citre agentiile de interventie in timpul
perioadei precedente;

— comercializate de agentiile de interventie in timpul
perioadei precedente, precum si procentajul exportat
din aceste cantitdti si preturile de vanzare practicate;

— detinute de agentiile de interventie la sfarsitul peri-
oadei precedente.

(3) In ceea ce priveste comercializarea alcoolului preluat de
cdtre agentiile de interventie in conformitate cu articolul 31
din Regulamentul (CE) nr. 1493/1999, statele membre comu-
nicd, la sfarsitul fiecdrei luni:

(a) cantitdtile de alcool ridicate efectiv in timpul lunii pre-
cedente, in cadrul unei licitatii;

(b) cantitdtile de alcool ridicate efectiv in timpul lunii pre-
cedente, ca urmare a unei vanzari publice.

(4) In cazul distildrii previzute la articolul 29 din Regu-
lamentului (CE) nr. 14931999, statele membre comunicd, la
sfarsitul fiecdrei luni:

(a) cantitdtile de vin distilate in cursul lunii precedente;

(b) cantitdtile de alcool care au ficut obiectul unui ajutor
secundar in cursul lunii precedente.

(5) In cazul ajutoarelor pentru mustul de struguri concentrat
si mustul de struguri concentrat rectificat utilizat pentru
imbogitire, in conformitate cu articolul 34 din Regulamen-
tul (CE) nr. 1493/1999, statele membre comunicd, pand la
31 decembrie a anului de recoltd care urmeazd dupd anul in
curs:

(@) numdrul producitorilor care au primit ajutoare;
(b) cantitdtile de vin imbogatit;

(c) cantitdtile de must de struguri concentrat si de must de
struguri concentrat rectificat utilizate pentru imbogatire,
exprimate in tdrie alcoolicd potentiald in volume pe hec-
tolitru si clasificate dupd zona vitivinicold de origine.

(6) In cazul ajutoarelor pentru producerea sucului de
struguri si a altor produse comestibile pe bazd de suc de
struguri, in conformitate cu articolul 35 alineatul (1) litera (a)
din Regulamentul (CE) nr. 1493/1999, statele membre comu-
nici pand la 30 aprilie, cu privire la anul de recolta precedent:

(a) cantitdtile de materii prime pentru care s-au solicitat
ajutoare, clasificate dupd natura acestora;

(b) cantitdtile de materii prime pentru care s-au acordat
ajutoare, clasificate dupa natura acestora.

(7) In cazul ajutoarelor pentru fabricarea anumitor produse
in Regatul Unit si in Irlanda, in conformitate cu articolul 35
alineatul (1) literele (b) si (c) din Regulamentul (CE)
nr. 1493/1999, statele membre comunicd pana la 30 aprilie,
cu privire la anul de recoltd precedent:

(a) cantitdtile de must de struguri si de must de struguri
concentrat pentru care s-au solicitat ajutoare, clasificate
dupd zona vitivinicold de origine;

(b) cantitatile de must de struguri si de must de struguri
concentrat pentru care s-au acordat ajutoare, clasificate
dupd zona vitivinicold de origine;

(c) preturile platite pentru mustul de struguri si mustul de
struguri concentrat de citre producitori si operatori.

(8) Statele membre comunici:

(@) pand la 30 aprilie pentru anul de recoltd precedent,
cazurile in care distilatorii si producitorii de vin alcoo-
lizat in vederea distildrii nu si-au respectat obligatiile si
masurile luate in consecintd;

(b) cu 10 zile inainte de sfarsitul fiecdrui trimestru, actiunile
intreprinse ca rdspuns la cazurile de invocare a fortei
majore si masurile adoptate in aceste situatii de citre
autoritdtile competente, in cazurile reglementate de
prezentul regulament.”
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29. Titlul anexei I se inlocuieste cu textul urmdtor:

,Tabel de corespondentd intre taria alcoolicd potentiald si
indicatia furnizati la temperatura de 20°C de un
refractometru, utilizat in conformitate cu metoda prevazutd
de anexa la Regulamentul (CEE) nr. 558/93.”

30. Anexa IV se inlocuieste cu textul din anexa la prezentul regu-
lament.

Atrticolul 2

Prezentul regulament intrd in vigoare la data publicdrii in Jurnalul
Oficial al Uniunii Europene.

Articolul 1 punctele 7, 16, 19, 20, 21 si 29 se aplicd de la 1 august
2000.

Articolul 1 punctele 1, 2, 3, 4,5, 6, 8,9,10, 11, 12, 13, 14, 15,
17, 18, 27 si 28 se aplicd de la 1 august 2003.

Prezentul regulament este obligatoriu in toate elementele sale si se aplicd direct in toate statele

membre.

Adoptat la Bruxelles, 2 aprilie 2003.

Pentru Comisie
Franz FISCHLER

Membru al Comisiei
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ANEXA

JANEXA IV

METODA DE ANALIZA COMUNITARA A ALCOOLULUI NEUTRU

GENERALITATI

In sensul prezentei anexe:

(a) limita repetabilitatii reprezintd valoarea sub care se situeazd, cu o probabilitate specificatd, valoarea absolutd
a diferentei dintre doud rezultate individuale obtinute in urma unor teste efectuate in aceleasi conditii (acelasi
operator, acelasi aparat, acelasi laborator i un interval de timp scurt);

(b) limita reproductibilititii reprezintd valoarea sub care se situeazd, cu o probabilitate specificatd, valoarea
absolutd a diferentei dintre doud rezultate individuale obtinute in urma unor teste efectuate in conditii diferite
(operatori diferiti, aparate diferite si/sau laboratoare diferite sifsau perioade diferite);

Termenul «rezultat individual» reprezintd valoarea obtinutd in urma aplicdrii complete a metodei standardizate
de testare, o singurd datd, asupra unei singure probe. In cazul in care nu existd indicatii contrare, probabilitatea
este de 95 %.

METODE

Introducere
1. PREGATIREA PROBEI PENTRU ANALIZA
1.1.  Generalitati

Volumul probei de laborator destinate analizei trebuie si fie, in mod normal, de 1,5 1, cu exceptia cazului
in care este necesard o cantitate mai mare pentru o determinare specifici.
1.2.  Prepararea probei

Proba trebuie omogenizatd Inainte de analiza.

1.3. Conservare

Proba preparatd trebuie pastratd in permanentd intr-un recipient etans la aer si la umiditate, depozitat
in conditii care sd-i impiedice deteriorarea; in special, dopurile din plutd, din cauciuc sau plastic nu trebuie
sa intre in contact direct cu alcoolul, iar utilizarea cerii este in mod expres interzisa.

2. REACTIVI

2.1. Apd

2.1.1.  Atunci cind se mentioneazd apa pentru prepararea unei solutii sau apa destinata diludrii sau clatirii, se
utilizeazd apd distilatd sau apd demineralizatd cu o puritate cel putin echivalenta.

2.1.2.  Atunci cand se face referire la «solutie» sau «dilutie», fard indicarea suplimentard a unui reactiv, este vorba
despre o solutie apoasa.

2.2.  Produse chimice
Toate produsele chimice trebuie sd aiba calitatea reactivilor puri pentru analizd, in cazul in care nu existd
specificatii contrare.

3. ECHIPAMENTE

3.1.  Lista de echipamente
Lista de echipamente cuprinde numai aparatura cu destinatie specializatd si cea care respectd anumite
specificatii.

3.2.  Balanta analitici

Balanta analiticd se referd la o balant cu precizia de minimum 0,1 mg.
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4.1.

4.2.

4.3.

EXPRIMAREA REZULTATELOR

Rezultate

Rezultatul mentionat in raportul de analizd reprezinta valoarea medie obtinutd in urma a cel putin doua
determindri cu o repetabilitate (r) satisficitoare.

Calcularea rezultatelor

In cazul in care nu existd specificatii contrare, rezultatele se calculeazd in g per hl de etanol de 100 %
vol.

Numdirul de cifre semnificative

Rezultatul nu trebuie sd contind mai multe cifre semnificative decat sunt justificate de precizia metodei
de analizd utilizate.

Metoda 1: Determinarea continutului de alcool

Taria alcoolicd in volume a alcoolului se determind in conformitate cu dispozitiile nationale in vigoare sau, in caz
de litigiu, cu ajutorul alcoolmetrelor sau al hidrometrelor definite de Directiva 76/765/CEE a Consiliului din
27 iulie 1976 de apropiere a legislatiilor statelor membre privind alcoolmetrele si hidrometrele pentru alcool (?).

Se exprimd ca procentaj din volum, in conformitate cu Directiva 76/766|CEE a Consiliului din 27 iulie 1976 de
apropiere a legislatiilor statelor membre privind tabelele alcoolmetrice ().

Metoda 2: Evaluarea culorii si a limpezimii

OBIECTUL SI DOMENIUL DE APLICARE

Metoda permite evaluarea culorii sifsau a limpezimii alcoolului neutru.

DEFINITIE

Culoare sifsau limpezime: culoarea sifsau limpezimea determinate prin procedeul specificat.

PRINCIPIU

Culoarea si limpezimea se evalueazd vizual prin comparatie cu apa, pe fundal alb, respectiv pe fundal
negru.

APARATURA

Cilindri de sticld incolori, cu lungimea de cel putin 40 cm.

PROCEDURA

Se asazd doi cilindri de sticld (punctul 4) pe fundalul alb sau negru si se umple unul din cilindri cu o
cantitate de probd care corespunde unei inil{imi de aproximativ 40 cm, iar celdlalt cilindru se umple cu
apd pand la aceeasi naltime.

Se examineazd proba privind de sus, si anume pe axa longitudinald a cilindrului, si se compara cu cilindrul
etalon.
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INTERPRETARE

Se evalueazd culoarea sifsau limpezimea probei, in urma examindrii descrise la punctul 5.

Metoda 3: Determinarea timpului de decolorare a unei solutii de permanganat

OBIECTUL SI DOMENIUL DE APLICARE

Metoda determind timpul de decolorare a unei solutii de permanganat de citre alcoolul neutru.

DEFINITIE

Timpul de decolorare a unei solutii de permanganat, determinat prin metoda specificatd, este numarul
de minute necesar pentru ca culoarea probei si devind identic cu culoarea de referintd, dupa adiugarea
a 1 ml de solutie de permanganat de potasiu 1 mmol/l la 10 ml de proba.

PRINCIPIU

Timpul in care culoarea probei, in urma addugdrii solutiei de permanganat de potasiu, devine identicd

cu culoarea de referinta se determind si se defineste ca timpul de decolorare a unei solutii de permanganat.

REACTIVI
Solutie de permanganat de potasiu, 1 mmol/l. Se prepard imediat inainte de utilizare.

Solutie colorantd A (rosie)
— Se cantdresc cu precizie 59,50 g de CoCl,.6H,0;
— se prepard un amestec de 25 ml acid clorhidric (p*° = 1,19 g/ml) si 975 ml ap;

— se adaugd clorura de cobalt la o parte din amestecul HCl/apd intr-un balon volumetric si se
completeazd cu restul de amestec pand la reperul de nivel, la o temperaturd de 20 °C.

Solutia colorantd B (galbend)
— Se cantiresc cu precizie 45,00 g FeCl;.6H,0;

— se prepard un amestec de 25 ml acid clorhidric (p*° = 1,19 g/ml) si 975 ml apd si apoi se procedeazi
cu cantitatea cantaritd de clorurd fericd ca si in cazul solutiei colorante A.
Solutia colorantd etalon

Se introduc cu pipeta 13 ml de solutie colorantd A si 5,5 ml de solutie colorantd B intr-un balon
volumetric de 100 ml si se completeazd pand la reper cu apd, la temperatura de 20 °C.

Observatie:

Solutiile colorante A si B pot fi depozitate intr-un loc ferit de luming, la temperatura de 4 °C, timp de
cateva luni; colorantul etalon se prepard proaspit, la anumite intervale de timp.

APARATURA

Tuburi Nessler de 100 ml din sticld transparentd incolord, gradate la 50 ml, prevdzute cu dop din sticld
rodatd, sau eprubete incolore, cu diametrul de circa 20 mm.

Pipete de 1, 2, 5, 10 si 50 ml.

Termometru cu scara de pand la 50 °C, gradat in 0,1 sau 0,2 °C.
Balantd analitica.

Baie de apd reglatd termostatic la 20 + 0,5 °C.

Baloane volumetrice de 100 si 1 000 ml, prevazute cu dop din sticld rodata.
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PROCEDURA
— Se introduc cu pipeta 10 ml de probi intr-o eprubetd sau 50 ml intr-un tub Nessler;
— se introduce in baie de apd la 20 °C;

— se adaugd 1 ml sau 5 ml, in functie de cantitatea de probd utilizatd, de solutie KMnO, 1 mmol/l, se
amestecd si se lasd in baia de apd la 20 °C;

— se noteazd ora de incepere;

— se introduc cu pipeta 10 ml de colorant etalon intr-o eprubetd cu acelasi diametru sau 50 ml de
colorant etalon intr-un tub Nessler;

— se observd schimbarea culorii probei i se compari periodic, pe un fundal alb, cu colorantul etalon;

— se noteazd ora la care culoarea probei devine identicd cu cea a colorantului etalon.

Observatie:

Se evitd expunerea directd la soare a solutiei analizate, pe toatd durata testului.

EXPRIMAREA REZULTATELOR

Timpul de decolorare se interpreteaza ca timpul in care culoarea tubului care contine proba devine
identicd cu culoarea tubului etalon.

fn cazul alcoolului neutru, timpul de decolorare trebuie si fie de cel putin 18 minute la temperatura de
20 °C.

Repetabilitate

Diferenta dintre timpii de decolorare a doud teste, desfdsurate simultan sau in succesiune rapida, de citre
acelasi analist, pe aceeasi probd, in aceleasi conditii, nu trebuie si depdseascd doud minute.

NOTE

Urmele de dioxid de mangan au un efect catalizator asupra reactiei; trebuie si se asigure utilizarea unor
pipete si eprubete care au fost curdtate temeinic si utilizate exclusiv in acest scop. Acestea se curdtd cu
acid clorhidric si se clitesc din abundentd cu apd; sticla nu trebuie sd aibd nici o urmd de coloratie brund.

Trebuie sa se verifice cu atentie calitatea apei utilizate pentru prepararea solutiei diluate de permanganat
(4.1); aceasta nu trebuie sd absoarbi permanganat. In cazul in care nu se poate obtine calitatea necesard,
se poate fierbe api distilatd, adiugandu-se o cantitate micd de permanganat, pentru a obtine o foarte slaba
coloratie roz. Aceastd solutie trebuie apoi ricitd si utilizatd la diluare.

In cazul anumitor probe, decolorarea poate si apard frd a se trece prin nuanta exactd a solutiei de
referintd.

Testul cu permanganat poate fi denaturat in cazul in care proba de alcool pentru analizd nu a fost
depozitatd intr-un balon de sticld perfect curat, inchis ermetic fie cu un dop din sticli rodatd, care a fost
clatit cu alcool, fie cu alt dop invelit in staniu sau aluminiu.

Metoda 4: Determinarea continutului de aldehide

OBIECTUL SI DOMENIUL DE APLICARE

Metoda determind continutul de aldehide, exprimat in acetaldehidd, al alcoolului neutru.

DEFINITIE

Continutul de aldehide: continutul de aldehide, exprimat in acetaldehidd, determinat prin metoda
specificata.
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PRINCIPIU

Culoarea obtinutd in urma reactiei probei cu reactivul Schiff se compari cu solutii etalon care au un
continut de acetaldehidd cunoscut.

REACTIVI

Clorhidrat de p-rozanilind (fucsini bazicd)

Sulfit de sodiu sau metabisulfit de sodiu anhidru
Acid clorhidric, cu densitatea p*° = 1,19 g/ml
Pulbere de carbon activ

Solutie de amidon, preparatd din 1 g de amidon solubil si 5 mg Hgl, (conservant), puse in suspensie in
putind apd rece, amestecate cu 500 ml de apd clocotitd, fierte timp de 5 minute si filtrate dupd ricire

Solutie de iod, 0,05 mol/l
1-amino-etanol CH3.CH(NH,)OH (GM 61.08)
Reactivul Schiff

— se dizolvd 5,0 g de clorhidrat de p-rozanilind pulbere in aproximativ 1 000 ml de apa caldd, intr-un
balon volumetric de 2 000 ml;

— dupi caz, se lasd in baia de apd pand la dizolvarea completd;

se dizolva 30 g de sulfit de sodiu anhidru (sau o cantitate echivalentd de metabisulfit de sodiu) in circa
200 ml de apa si se adaugd la solutia ricitd de p-rozanilin;

— se lasd in repaus timp de aproximativ 10 minute;
— se adaugi 60 ml de acid clorhidric (p?° = 1,19 g/ml);

— 1in cazul in care solutia a devenit incolord - o usoard coloratie brund poate fi ignorata -, se completeazd
cu apd pand la reper;

— dupd caz, se filtreazd cu putin carbon activ pe un filtru cutat, pentru ca solutia s devind incolord.
Observatii:
(1) Reactivul Schiff trebuie preparat cu cel putin 14 zile nainte de utilizare.

(2) Continutul de SO, liber din reactiv trebuie si fie cuprins intre 2,8 si 6,00 mmol/100ml, iar pH-ul
trebuie sd fie 1.

Determinarea continutului de SO, liber

— se introduc cu pipeta 10 ml de reactiv Schiff intr-un balon Erlenmeyer de 250 ml;

— se adaugd 200 ml de ap3;

— se adaugd 5 ml de solutie de amidon;

— se titreazd cu ajutorul unei solutii de iod 0,05 mol/l pani la punctul de echivalentd al amidonului.
In cazul in care continutul de SO, liber nu este cuprins intre limitele indicate, atunci:

— se ridicd pand la o valoare acceptabild cu ajutorul unei cantitdti calculate de metabisulfit de
sodiu (0,126 g de Na,SO5/100 ml de reactiv pentru fiecare mmol de SO, lipsd) sau

— se reduce continutul prin barbotare de aer in reactiv.
Calcularea SO, liber din reactiv.

mmol de SO, liber/100 ml de reactiv:

ml de solutie de iod consumati (0,05 mol/l) - 3,2 - 100
B 6410

ml de solutie de iod consumati (0,05 mol/l)

- 2

Important:

fn cazul in care se utilizeazi alte metode de preparare a reactivului Schiff, trebuie si se verifice
sensibilitatea reactivului, astfel incat, in timpul testului:

— sd nu apard nici o colorare cu alcoolul de referinta fird aldehide;

— colorarea in roz si fie vizibild de la 0,1 g de acetaldehidd per hl de alcool de 100 % vol.
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(3)  Purificarea 1-amino-etanolului comercial
— Se dizolvd complet 5 g de 1-amino-etanol in circa 15 ml de etanol absolut;
— se adaugd circa 50 ml de eter dietilic anhidru (precipitat de 1-amino-etanol);
— se lasd cateva ore la frigider;
— se filtreazd cristalele si se spald cu eter dietilic anhidru;
— se usucd timp de 3-4 ore intr-un exsicator in vid partial, in prezenta acidului sulfuric.

Nota:

1-amino-etanolul curitat trebuie si fie alb; in caz contrar, se repetd procesul de recristalizare.
APARATURA
Tuburi colorimetrice cu capacitatea de 20 ml, prevdzute fiecare cu dopuri din sticld rodata.
Pipete de 1 ml, 2 ml, 3 ml, 4 ml, 5 ml si 10 ml
Baie de apd reglatd termostatic la 20 * 0,5 °C.

Spectrofotometru prevdzut cu cuve cu grosimea stratului optic de 50 mm.
PROCEDURA

Observatie preliminard

La utilizarea acestei metode pentru determinarea continutului de aldehide, continutul de alcool al probei

trebuie sd fie de cel putin 90,0 % vol. In caz contrar, acesta se ridicd prin addugarea unor cantitdti

corespunzitoare de etanol fird continut de aldehide.

Curba de etalonare

— Se cantdresc cu precizie, pe balanta analiticd, 1,3860 g de 1-amino-etanol anhidru purificat.

— Acesta se introduce intr-un balon volumetric de 1 000 ml si se adaugd etanol fird continut de
aldehide, se completeazd pani la reper la temperatura de 20 °C. Solutia continel g de acetaldehida

per litru.

— Se prepard seria de dilutii in doud etape, astfel incat s se obtind 10 solutii de referintd, cu un continut
de 0, 1 — 1,0 mg de acetaldehidd la 100 ml solutie.

— Se determind valorile de absorbanti pentru aceste solutii de referintd, in conformitate cu punctul 6.3
si se construieste un grafic.

Determinarea continutului de aldehide

— Se introduc cu pipeta 5 ml de proba intr-un tub colorimetric.

— Se adaugd 5 ml de apd, se amestecd si se pastreazd la o temperaturd constantd de 20 °C.

— Se prepard, in acelasi timp, o probd martor, din 5 ml de etanol fird aldehide, la care se adaugd 5 ml
de api si se pastreazd la o temperaturd de 20 °C.

— Se adaugd apoi 5 ml de reactiv Schiff in fiecare tub, se inchid tuburile cu dopuri din sticld rodatd si
se agitd bine.

— Se tin in baie de api timp de 20 de minute, la o temperatura de 20 °C.
— Se toarnd continutul in cuve.

— Se determind valorile de absorbantd la 546 nm.

Observatii:

(1) Pentru a determina valorile aldehidelor, este necesar sd se verifice validitatea curbelor de etalonare
prin comparatie cu solutia de referintd; in caz contrar, curba de etalonare trebuie preparati din nou.

(2) Se asigurd ca proba martor si fie intotdeauna incolora.
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EXPRIMAREA REZULTATELOR

Formula si metoda de calcul

Se construieste un grafic reprezentind variatia densitdtii optice in functie de concentratia de acetaldehide
si se determind concentratia probei cu ajutorul acestui grafic.

Continutul de aldehide, exprimat in g de acetaldehidd per hl de etanol de 100 % vol., se obtine prin
formula:

100- A

unde:

A = continutul, exprimat in g/hl, de acetaldehidd din probd, determinat prin raportare la curba de
etalonare;

T = tdria alcoolicd in volume a probei, determinati prin metoda 1.

Repetabilitate

Diferenta dintre rezultatele a doud determindri, efectuate simultan sau in succesiune rapida, de citre
acelasi analist, asupra aceleiasi probe si in aceleasi conditii, nu poate sd depdseascd 0,1 g de aldehidd la
hl de etanol de 100 % vol.

Metoda 5: Determinarea continutului de alcooli superiori

OBIECTUL SI DOMENIUL DE APLICARE

Metoda determind continutul de alcooli superiori, exprimat in metil-2-propanol-1, al alcoolului neutru.

DEFINITIE

Continutul de alcooli superiori: continutul de alcooli superiori, exprimat in metil-2-propanol-1,
determinat prin metoda specificatd.

PRINCIPIU
Absorbanta produsilor colorati obtinuti in urma reactiei alcoolilor superiori cu o aldehidd aromatica in
acid sulfuric diluat la cald (reactia Komarowsky) se determina la 560 nm, cu o corectie in cazul prezentei

de aldehide in probd, si se compard apoi cu cea obtinutd prin reactia metil-2-propanol-1 in aceleasi
conditii.

REACTIVI

Solutie de aldehidi salicilicd de 1 % m/m. Se prepard prin addugarea a 1 g de aldehida salicilicd la 99 g
de etanol de 96 % vol (care nu contine ulei de fuzel).

Acid sulfuric concentrat, cu densitatea de 1,84 g/mz.

metil-2-propanol-1.

Solutii etalon de metil-2-propanol-1.

Se dilueazd metil-2-propanol-1 (4.3) intr-o solutie apoasi de etanol de 96 % vol, in vederea obtinerii unei
serii de solutii etalon cu continuturi de 0,1, 0,2” 0,4, 0,6 si 1,0 g de metil-2-propanol-1 per hl de solutie.

Solutii etalon de acetaldehidi.

Se prepard solutiile etalon de acetaldehida in conformitate cu descrierea din metoda 4 sectiunea 6.2.

Etanol de 96 % vol, fard continut de alcooli superiori si aldehide.
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APARATURA

Spectrofotometru UV/VIS, care permite determinarea absorbantei solutiilor la 560 nm.
Cuve spectrofotometrice, cu grosimea stratului optic de 10, 20 si 50 mm.

Baie de ap4, reglatd termostatic la 20 £ 0,5 °C.

Tuburi colorimetrice din sticld compacti Pyrex sau similard, previzute cu dopuri din sticld rodatd, avand
o capacitate de circa 50 ml.

PROCEDURA

Continutul de aldehide

Se determind continutul de aldehide al probei, exprimat in acetaldehidd, prin metoda 4.

Curba de etalonare: metil-2-propanol-1

Se introduc cu pipeta 10 ml din fiecare solutie etalon de metil-2-propanol-1 (punctul 4.4) in cilindri de
sticld de 50 ml, previzuti fiecare cu un dop din sticld rodatd. Se introduce cu pipeta 1 ml de solutie de
aldehida salicilicd (punctul 4.1) in cilindri, apoi se introduc 20 ml de acid sulfuric (punctul 4.2). Se
amestecd temeinic continutul, inclinand cu grija cilindrii in ambele directii de mai multe ori (avandu-se
grijd sd se ridice dopul din cand in cand). Se lasd 10 minute la temperatura camerei, apoi se introduc in
baia de apd (punctul 5.3) la 20 + 0,5 °C. Dupd 20 minute, se toarnd continutul intr-o serie de cuve
spectrofotometrice.

Dupi exact 30 minute de la addugarea acidului sulfuric, se determind absorbanta solutiilor la 560 nm,
utilizand apa din cuva de referintd a spectrofotometrului.

Se construieste o curbd de etalonare a absorbantei in functie de concentratia de metil-2-propanol-1.

Curba de etalonare — aldehide

Se repetd operatia de la punctul 6.2, insd inlocuind cei 10 ml din fiecare solutie etalon de
metil-2-propanol-1 cu 10 ml din fiecare solutie etalon de acetaldehida.

Se construieste o curbd de etalonare a absorbantei la 560 nm in functie de concentratia de acetaldehida.

Determinarea probei

Se repetd operatia de la punctul 6.2, insi inlocuind cei 10 ml din solutiile etalon de metil-2-propanol-1
cu 10 ml de proba.

Se determind absorbanta probei.
EXPRIMAREA REZULTATELOR
Formula si metoda de calcul

Se corecteazd absorbanta probei prin sciderea valorii absorbantei corespunzitoare concentratiei de
aldehida din proba (determinatd pe baza curbei de etalonare construite in conformitate cu punctul 6.3).

Se determind concentratia de alcooli superiori, exprimata in metil-2-propanol-1, din probd, cu ajutorul
curbei de etalonare construite in conformitate cu punctul 6.2, insd utilizdnd absorbanta corectatd (7.1.1).

Concentratia de alcooli superiori, exprimatd in g de metil-2-propanol-1 per hl de etanol de 100 % vol,
este datd de urmdtoarea formula:

A -100
T

unde:
A = concentratia de alcooli superiori din proba, calculati la punctul 7.1.2;

T = tdria alcoolicd in volume a probei, determinatd prin metoda 1.

Repetabilitate

Diferenta dintre rezultatele a doud determindri, efectuate simultan sau in succesiune rapida, de citre
acelasi analist, asupra aceleiasi probe si in aceleasi conditii nu poate si depaseasci 0,2 g/hl de etanol de
100 % vol.
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Metoda 6: Determinarea aciditatii totale

OBIECTUL SI DOMENIUL DE APLICARE

Metoda determind aciditatea totald, exprimatd in acid acetic, a alcoolului neutru.

DEFINITIE

Aciditatea totald, exprimatd in acid acetic: aciditatea totald, exprimatd in acid acetic, determinatd prin
metoda specificatd.

PRINCIPIU

Dupd degazificare, proba se titreazd cu ajutorul unei solutii etalon de hidroxid de sodiu si aciditatea se
calculeazd ca acid acetic.

REACTIVI

Solutii de hidroxid de sodiu, 0,01 mol/l si 0,1 mol/l, depozitate in conditii care sd reducd la minimum
contactul cu dioxidul de carbon.

Solutie de carmin indigo (A)

— se cantdresc 0,2 g de carmin indigo;

— se dizolvd in 40 ml de api si se completeazd pand la 100 g cu etanol.
Solutie de rosu de fenol (B);

— se cantdresc 0,2 g de rosu de fenol;

— se dizolvd in 6 ml de hidroxid de sodiu 0,1 mol/l si se completeazd cu apa pand la reper intr-un balon
volumetric.

APARATURA

Biuretd sau aparat de titrat.

Pipetd de 100 ml.

Balon cu fund rotund de 250 ml, cu dop din sticld rodata.
Condensator cu reflux, cu dop din sticld rodata.

PROCEDURA
— Se introduc cu pipeta 100 ml de probd intr-un balon cu fund rotund de 250 ml;

— se adaugd pietre care faciliteazi fierberea si se incdlzesc rapid pand la fierbere in condensatorul cu
reflux;

— se adaugd la solutia fierbinte o picdturd din fiecare din solutiile indicatoare A si B;

— se titreazd apoi cu hidroxid de sodiu 0,01 mol/l, pani la primele semne de schimbare a culorii din
galben-verzui spre violet.

EXPRIMAREA REZULTATELOR

Formula si metoda de calcul

Aciditatea totald, exprimatd in g de acid acetic per hl de etanol de 100 % vol, este datd de urmdtoarea
formuld:

V - 60
T
unde:

V = numdrul de ml de solutie de hidroxid de sodiu 0,01 mol/l necesari pentru neutralizare;

T = tdria alcoolicd in volume a probei, determinatd prin metoda 1.

Repetabilitate

Diferenta dintre rezultatele a doud determindri, efectuate simultan sau in succesiune rapida, de citre
acelasi analist, asupra aceleiasi probe si in aceleasi conditii nu poate si depaseasca 0,1 g/hl de etanol de
100 % vol.
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Metoda 7: Determinarea continutului de esteri

OBIECTUL SI DOMENIUL DE APLICARE

Metoda determind continutul de esteri, exprimat in acetat de etil, a alcoolului neutru.

DEFINITIE

Continutul de esteri: continutul de esteri, exprimat in acetat de etil, determinat prin metoda specificata.

PRINCIPIU

Esterii reactioneazd cantitativ cu clorhidratul de hidroxilamind in solutie alcalind pentru a forma acizi
hidroxamici. Acestia formeaza apoi complecsi colorati, in prezenta ionilor ferici in solutie acida.
Densitdtile optice ale acestor complecsi se masoard la 525 nm.

REACTIVI

Acid clorhidric, 4 mol/l.

Solutie de clorurd fericd, 0,37 mol/l in acid clorhidric 1 mol/l.
Clorhidrat de hidroxilamind, 2 mol/l. Se pastreazi la frigider.
Solutie de hidroxid de sodiu, 3,5 mol/l.

Solutii etalon de acetat de etil care contin 0,0, 0,2, 0,4, 0,6, 0,8 si 1,0 g de acetat de etil per hl de etanol
de 96 % vol, fard continut de esteri.

APARATURA
Spectrofotometru prevdzut cu cuve cu grosimea stratului optic de 50 mm.
PROCEDURA

Curba de etalonare
— Se cantdreste cu precizie 1,0 g de acetat de etil pe o balantd analitic;

— se adaugd alcool fard esteri intr-un balon volumetric de 1 000 ml si se completeaza pand la reper,
la temperatura de 20 °C;

— se prepard o serie de dilutii in doud etape, pentru a obtine 20 de solutii de referintd cu un continut
de etanol de 0,1-2,0 mg de acetat de etil la 100 ml de solutie;

— se determind valorile de absorbanta pentru solutia de referintd, in conformitate cu punctul 6.2, si se
construieste un grafic.

Determinarea continutului de esteri

— Se introduc cu pipeta 10 ml de probd in eprubete previzute cu dopuri din sticld rodatd;

— se adaugd 2 ml de solutie de clorhidrat de hidroxilaming;

— se prepard, intre timp, o proba martor, utilizind 10 ml de etanol de 96 % vol. fard continut de esteri
si 2 ml de solutie de clorhidrat de hidroxilaming;

— se adaugd apoi 2 ml de hidroxid de sodiu la fiecare solutie, se inchid cu dopurile din sticld rodata si
se agitd bine;

— se lasd timp de 15 minute intr-o baie de api la temperatura de 20 °C;
— se adaugd 2 ml de acid clorhidric in fiecare eprubetd, se agitd usor;
— se adaugd 2 ml de solutie de clorurd fericd, se amestecd bine;

— se toarnd continutul in cuve;

— se determind valorile de absorbanti la 525 nm.
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7.1.

7.2

4.1.

4.2

4.3.

4.4,

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

6.1.

EXPRIMAREA REZULTATELOR

Formula si metoda de calcul
Se reprezintd pe un grafic densitatile optice ale solutiilor etalon in functie de concentratie.
Continutul de esteri (exprimat in acetat de etil = A) corespunzdtor valorii de absorbanta se obtine din
grafic, se calculeazd pe baza formulei:
A - 100
T

si se indicd in g/hl de etanol de 100 % vol., unde:

T = continutul de alcool al probei in % vol., determinat in conformitate cu metoda 1.

Repetabilitate

Diferenta dintre rezultatele a doud determindri, efectuate simultan sau in succesiune rapidd, de citre
acelasi analist, asupra aceleiasi probe si in aceleasi conditii nu trebuie si depdseascd 0,1 g de ester,
exprimat in acetat de etil, per hl de etanol de 100 % vol.

Metoda 8: Determinarea continutului de baze azotate volatile

OBIECTUL SI DOMENIUL DE APLICARE

Metoda constd in determinarea bazelor azotate volatile, exprimate in azot, din alcoolul neutru.

DEFINITIE

Continutul de baze azotate volatile: continutul de baze azotate volatile, exprimat in azot, determinat prin
metoda specificatd.

PRINCIPIU

Proba se evapord pand la obtinerea unui volum mic, in prezenta acidului sulfuric, si se determina apoi
continutul de amoniac, prin tehnica de microdifuzie Conway.

REACTIVI
Acid sulfuric, 1T mol/l.

Solutie indicatoare de acid boric. Se dizolvd 10 g de acid boric, 8 mg de verde de bromcrezol si 4 mg
de rosu de metil in propanol-2 de 30 % vol. si se completeazd pani la 1 000 ml cu propanol-2 de 30 %
vol.

Solutie de hidroxid de potasiu, 500 g/l; fard continut de dioxid de carbon.
Acid clorhidric, 0,02 mol/l.

APARATURA

Capsuli de evaporare, cu o capacitate suficientd pentru 50 ml de proba.
Baie de apd.

Balon Conway, previzut cu capac ermetic; a se vedea figura 1 pentru descriere si dimensiuni
recomandate.

Microbiuretd cu capacitatea de 2-5 ml, gradatd in 0,01 ml.
PROCEDURA

Se introduc cu pipeta 50 ml de probd (pentru un continut estimat de azot de sub 0,2 g/hl de probd, se
introduc 200 ml de probd) intr-o capsuld de sticld, se adaugd 1 ml de acid sulfuric 1 mol/l (punctul 4.1),
se asazd capsula (punctul 5.1) pe o baie de apa (5.2) si se lasd sd se evapore pand cand rdmane aproximativ
1 ml
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6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

7.1.

7.2.

Se introduce cu pipeta 1 ml de solutie indicatoare de acid boric (punctul 4.2) in vasul interior al balonului
Conway (5.3) si se cldteste in vasul exterior reziduul lichid obtinut in urma procesului de evaporare (6.1).
Se inclind usor balonul Conway si se adaugd aproximativ 1 ml de solutie de hidroxid de potasiu (4.3) in
vasul exterior, cat mai repede posibil, insd cat mai departe de majoritatea lichidului din vasul exterior.
Se inchide de indatd balonul Conway cu un capac ermetic gresat.

Se amestecd cele doud solutii din vasul exterior, avindu-se grijd si se evite scurgerea de lichid dintr-un
vas in altul. Se lasd in repaus timp de doud ore.

Se titreazd amoniacul in vasul interior, cu ajutorul unei solutii de acid clorhidric 0,02 mol/l (4.4), utilizand
o microbiuretd (5.4) pentru neutralizare. Volumul de acid utilizat trebuie s fie cuprins intre 0,2 — 0,9 ml;
fie V, volumul acidului utilizat, exprimat in ml.

Se efectueazd o dozare cu proba martor, prin repetarea operatiilor de la punctele 6.1 — 6.4, insd inlocuind
cei 50 ml de probi de la punctul 6.1 cu un volum echivalent de apa. Fie V, volumul acidului clorhidric
utilizat, exprimat in ml.

EXPRIMAREA REZULTATELOR
Formula si metoda de calcul

Continutul de baze azotate volatile, calculat §i exprimat in azot in g/hl de etanol de 100 % vol, este dat
de formula:

(V,-V,) - 2800

E-T
unde:

V; = volumul in ml de acid clorhidric utilizat pentru neutralizarea probei.
V, = volumul in ml de acid clorhidric utilizat in proba martor.
T = tdria alcoolicd in volume a probei, determinati prin metoda 1.

E = cantitatea de proba utilizatd, in ml.
Repetabilitate

Diferenta dintre rezultatele a doud determindri, efectuate simultan sau in succesiune rapida, de citre
acelasi analist, asupra aceleiasi probe si in aceleasi conditii nu trebuie si depaseascd 0,05 g/hl de etanol
de 100 % vol.
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Figura 1: Balonul Conway

Metoda 9: Determinarea continutului de metanol
1. OBIECTUL SI DOMENIUL DE APLICARE
Metoda determind continutul de metanol al alcoolului neutru.

2. DEFINITIE

Continutul de metanol: continutul de metanol determinat prin metoda specificata.

3. PRINCIPIU

Concentratia de metanol se determin prin injectarea directd a probei intr-un dispozitiv de cromatografie
in fazd gazoasd si lichida.

4, PROCEDURA

Orice metoda de cromatografie in fazd gazoasi si lichidd este corespunzitoare, in cazul in care coloana
de cromatografie in fazd gazoasd si conditiile de operare sd permita obtinerea unei separdri clare intre
metanol, acetaldehida, etanol si acetat de etil. Limita de detectie a metanolului in etanol trebuie si fie de

sub 2 g/l
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

6.1.

6.2.

REPETABILITATE
Diferenta dintre rezultatele a doud determindri, efectuate simultan sau in succesiune rapidd, de citre

acelasi analist, asupra aceleiasi probe si in aceleasi conditii nu poate si depaseascd 2 g de metanol per
hl de etanol de 100 % vol.

Metoda 10: Determinarea reziduului uscat

OBIECTUL SI DOMENIUL DE APLICARE

Metoda determind continutul de reziduu uscat al alcoolului neutru.

DEFINITIE

Continutul de reziduu uscat: continutul de materie uscatd, determinat prin metoda specificata.

PRINCIPIU

O fractiune de probd se usuci la 103 °C si se determind concentratia in reziduu prin metoda gravimetrica.
APARATURA

Baie de apd clocotitd.

Capsuld de evaporare cu o capacitate suficientd.

Exsicator care contine gel de silice proaspit activat (sau un deshidratant echivalent), previzut cu un
indicator al continutului de umiditate.

Balantd analiticd.
Etuvd reglatd termostatic la 103 + 2 °C.

PROCEDURA

Se céntdreste, cu precizie de 0,1 mg, o capsuld de evaporare curatd si uscatd (punctul 4.2) (M). Se
introduce cu pipeta, eventual in mai multe reprize, un volum corespunzitor de probi in capsuld
(100-250 ml) (V,ml). Se introduce capsula continand proba in baia de apa clocotitd (4.1) si se lasd si
se evapore. Se introduce in etuva (4.5) 30 minute, la 103 £ 2 °C si apoi se transferd capsula cu reziduul

intr-un exsicator (4.3). Se lasd capsula si se riceascd 30 minute si apoi se cantdreste, cu precizie de 0,1 mg,
capsula impreund cu reziduul (M,).

EXPRIMAREA REZULTATELOR

Formula si metoda de calcul

Continutul de reziduu uscat, exprimat in g per hl de etanol de 100 % vol., este dat de formula:

(M, - M) - 10”

Vo T

unde:

M, = masa, exprimatd in grame, a capsulei curate si uscate.

M, = masa, exprimatd in grame, a capsulei continand reziduul dupd deshidratare.
V, = volumul probei supuse deshidratarii.

T = tdria alcoolicd in volume a probei, determinatd prin metoda 1.

Repetabilitate

Diferenta dintre rezultatele a doud determindri, efectuate simultan sau in succesiune rapidd, de citre
acelasi analist, asupra aceleiasi probe si in aceleasi conditii nu poate sd depdseascd 0,5 g per hl de etanol
de 100 % vol.
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4.1.

4.2

7.1.

7.2

3.1.

3.2.

Metoda 11: Test de detectare a absentei furfurolului

OBIECTUL SI DOMENIUL DE APLICARE

Metoda detecteaza furfurolul in alcoolul neutru.

DEFINITIE

Detectarea concentratiei limitd a furfurolului: valoarea limitd determinat prin metoda specificata.

PRINCIPIU

Proba de alcool se amestecd cu anilind si cu acid acetic glacial. Prezenta furfurolului este indicatd de
aparitia in solutie a unei coloratii roz somon, la 20 de minute de la amestecare.

REACTIVI

Anilind proaspat distilata.

Acid acetic glacial.

APARATURA

Eprubete previzute cu dopuri din sticld rodatd.

PROCEDURA

Se introduc cu pipeta 10 ml de proba intr-o eprubetd (punctul 5); se adauga 0,5 ml de anilind i 2 ml
de acid acetic glacial. Se agitd eprubeta pentru amestecarea continutului.

EXPRIMAREA REZULTATELOR

Interpretarea testului la valori limitd

In cazul in care coloratia roz somon in eprubetd apare in mai putin de 20 de minute, testul este pozitiv
si proba contine furfurol.

Observatii

Rezultatele a doud teste de detectare, efectuate simultan sau in succesiune rapidd, de citre acelasi analist,
asupra aceleiasi probe si in aceleasi conditii, trebuie sa fie identice.

Metoda 12: Testul UV

OBIECT

Aceastd metodd determind transparenta opticd a alcoolului neutru.

PRINCIPIU

Transparenta opticd a probei in gama de lungimi de unda cuprinsd intre 220-270 nm se masoard in
raport cu o substantd de referintd definitd care prezintd o transparentd optica ridicatd.

APARATURA
Spectrofotometru UV-VIS.
Cuve din cuart, cu grosimea stratului optic de 10 nm si transmisie spectrald identicd.

REACTIVI

n-hexan pentru spectroscopie.

PROCEDURA
— Se clatesc cuvele curate cu solutie de proba si apoi se toarnd proba; se usucd exteriorul cuvelor;
— se efectueaza aceeasi operatie cu cuva de referintd, insa folosind n-hexan, si se umple;

— se determind valorile de absorbant si se construieste graficul.
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6. EXPRIMAREA REZULTATELOR

Valorile de absorbantd constatate la 270, 240, 230, respectiv 220 nm nu pot sd depaseascd urmdtoarele
valori: 0,02, 0,08, 0,18 si 0,3.

Curba de absorbant trebuie sa fie lind si regulata.

Metoda 13: Determinarea continutului de 14C in etanol

1. METODA DE DETERMINARE A TIPULUI DE ALCOOL

Determinarea continutului de '*C in etanol permite distinctia intre alcool pe bazd de combustibili fosili
(alcool de sintezd) si alcool pe bazd de materii prime recente (alcool de fermentatie).

2. DEFINITIE
Continutul de '*C in etanol desemneazi continutul de '*C determinat prin metoda descrisa.
Continutul natural de "*C in atmosferd (valoarea de referint3), care este absorbit de vegetatia vie prin
asimilare, nu este o valoare constantd. Valoarea de referintd se determind, asadar, pe etanolul din materii
prime provenite din cea mai recentd perioadd de vegetatie. Aceastd valoare de referintd anuald se

determind in fiecare an prin analize colaborative organizate de Biroul Comunitar de Referinta si Centrul
Comun de Cercetare de la Ispra.

3. PRINCIPIU

Continutul de '*C al probelor care contin alcool cu cel putin 85 % m/m etanol se determina direct prin
numdrare prin scintilatie lichida.

4. REACTIVI
4.1. Scintilator cu toluen

5,0 g de 2,5-difeniloxazol (PPO)

0,5 g de p-bis-[4-metil-5-feniloxazol (2)]-benzen (dimetil-POPOP) intr-un litru de toluen pur pentru
analizd.

Se pot utiliza si scintilatoare cu toluen cu aceastd compozitie disponibile in comert, gata preparate.

42.  'Cetalon

'C n-hexadecan cu o activitate de aproximativ 1 x 10° dpm/g (circa 1,67 x 10° cBq/g) si cu o precizie
garantatd a activitdtii determinate de + 2 % rel.

4.3.  Etanol firi '*C

Alcool de sintezd din materii prime de origine fosild, cu cel putin 85 % in procente de masd de etanol,
pentru determinarea zgomotului de fond.

4.4.  Alcool pe bazd de materii prime recente din ultima perioadd de vegetatie, cu cel putin 85 % m/m etanol
ca solutie de referintd.

5. APARATURA

5.1.  Spectrometru cu scintilatie lichidd cu mai multe canale, cu procesor si standardizare externd automata
si afisaj al raportului canal/standard extern (constructie standard: trei canale de masurat §i doud canale
standard externe).

5.2.  Flacoane contor, sirace in potasiu, adaptate pentru spectrometru, cu dopuri filetate in culori inchise,
previzute cu un invelis de polietilend.

5.3.  Pipete volumetrice de 10 ml.
5.4.  Disporzitiv de dozare automatd de 10 ml.

5.5.  Balon cu fund rotund de 250 ml, previzut cu dop din sticld rodata.



03/vol. 46

Jurnalul Oficial al Uniunii Europene

285

5.6.

5.7.

5.8.

5.9.

6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

7.1.

7.2

Dispozitiv de distilare a alcoolului prevazut cu manta de incilzire, de exemplu de tip Micko.
Injector microlitru de 50 pl.

Palnie de picnometru, picnometre de 25 ml si 50 ml.

Termostat cu temperaturd constantd de + 0,01 °C.

Tabele alcoolmetrice oficiale, in conformitate cu Directiva Consiliului din 27 iulie 1976 de apropiere a
legislatiilor statelor membre privind tabelele alcoolmetrice, publicatdi de Comisia Comunitatilor
Europene (ISBN 92-825-0146-9).

PROCEDURA

Reglarea aparaturii

Aparatura trebuie reglatd in conformitate cu instructiunile producitorului. Conditiile de mésurare sunt
optime atunci cand valoarea E, /B, factorul de merit, este la maximum.

E = efficiency (randament)
B = background (zgomot de fond)

Numai doud canale de masurat se optimizeaza. Cel de-al treilea se lasi complet deschis pentru a permite
controlul.

Selectia flacoanelor contor

Se umplu mai multe flacoane contor decat vor fi necesare ulterior cu 10 ml de etanol de sinteza fard
continut de '*C si 10 ml de scintilator cu toluen. Se misoari fiecare timp de cel putin 4 x 100 de minute.
Tuburile al cdror zgomot de fond se abate cu mai mult de £ 1 % rel. de la medie se arunca. Se utilizeaza
numai flacoane noi, provenite din acelasi lot de fabricatie.

Determinarea raportului canal/standard extern (RCSE)

In timpul procesului de reglare a canalelor (punctul 6.1), se determind RCSE cu ajutorul programului de
calcul corespunzitor, atunci cand se determind coeficientul de eficientd. Standardul extern utilizat este
137 cesiu, integrat din fabricatie.

Pregitirea probei

Se pot masura probele cu un continut de etanol de cel putin 85 % m/m, fard impuritati, cu o absorbantd
de sub 450 nm. Un reziduu slab de esteri si aldehide nu reprezintd o problemd. Dupd aruncarea primilor
ml, proba se distileazd direct in picnometru, iar continutul de alcool al probei se determind prin
picnometrie. Valorile care trebuie determinate sunt preluate din tabelele alcoolmetrice oficiale.

MASURAREA PROBELOR PRIN UTILIZAREA UNUI STANDARD EXTERN

Probele cu absorbanta redusd, cum ar fi cele descrise la punctul 6.4, cu o valoare RCSE in jur de 1,8, pot
fi masurate prin RCSE, ceea ce constituie o mdsurd a coeficientului de eficientd.

Masurare

Se introduc cu pipeta cate 10 ml din fiecare probd preparata in conformitate cu punctul 6.4 intr-un flacon
contor controlat pentru zgomot de fond si se adaugd 10 ml de scintilator cu toluen, cu ajutorul unui
dispozitiv de dozare automatd. Probele din flacoane se omogenizeazd prin miscdri circulare
corespunzatoare; lichidul nu trebuie si umezeasca invelisul de polietilend din dopul filetat. Se prepard
in acelasi mod un flacon etalon cu etanol fosil fird continut de '*C pentru a determina zgomotul de fond.
Pentru a verifica valoarea anuald corespunzitoare a '*C, se prepard o proba duplicat din etanol recent,
provenit din ultima perioadd de vegetatie, amestecandu-se un flacon contor cu standardul extern, in
conformitate cu punctul 8.

Proba martor si proba pentru zgomot de fond se asaza la inceputul seriei de masuratori, care ar trebui
sd contind cel mult 10 probe de analizd. Timpul total de misurare per probi este de cel putin 2 x 100
de minute, probele individuale fiind masurate in etape partiale de 100 de minute fiecare, pentru a permite
detectarea eventualelor dereglari sau defectiuni ale aparaturii (Un ciclu corespunde, asadar, unui interval
de misurare de 100 de minute per proba.).

Probele martor si probele pentru zgomot de fond trebuie preparate din nou din patru in patru siptimani.
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8.1.

8.2.

9.1.

9.2.

9.3.

9.4.

10.

10.1.

Aceastd metodd necesitd un timp scurt si o cantitate redusd de material, fiind in special adecvatd
laboratoarelor nespecializate care prelucreazd un mare numdr de probe.

in cazul probelor cu absorbantd redusa (cu RCSE de aproximativ 1,8), randamentul este afectat in mod
neglijabil de modificarea acestei valori. In cazul in care modificarea se incadreaz in intervalul + 5 % rel.,
este probabil sd se obtind acelasi randament. In cazul probelor cu absorbantd mai ridicatd, cum ar fi
alcoolii denaturati, randamentul se poate determina pe graficul de corectie a absorbantei. In cazul in care
nu existd un program de calcul disponibil, trebuie sd se utilizeze standardul intern, ceea ce conduce la
un rezultat fard echivoc.

MASURAREA PROBELOR PRIN UTILIZAREA UNUI STANDARD INTERN HEXADECAN '“C

Proceduri

Probele martor si probele pentru zgomot de fond (etanol recent si etanol fosil), precum si materialul
necunoscut, se misoard fiecare in duplicat. O probd duplicat se prepard intr-un flacon neselectionat,
adiugandu-se o cantitate dozatd cu precizie (30 pl) de hexadecan '*C ca standard intern (activitate
suplimentara de aproximativ 26 269 dpm/gC, circa 43 782 cBq/gC). Pentru prepararea celorlalte probe
si timpii de masurare, a se vedea punctul 7.2, insd timpul de mdsurare pentru probele cu standard intern
poate fi redus la aproximativ cinci minute printr-un prereglaj la 10° impulsuri. Pe o serie de masuratori,
se utilizeazd cate un duplicat al probei martor si al probei pentru zgomot de fond; acestea se asazi la
inceputul seriei de masuratori.

Utilizarea standardului intern si a flacoanelor contor
Pentru a preveni contaminarea in cazul masurdrilor cu un standard intern, aceste standarde trebuie
depozitate si manipulate in afara spatiului in care se prepard si se mdsoara probele pentru analizd. Dupd

mdsurare, tuburile controlate pentru zgomot de fond pot fi reutilizate. Dopurile filetate si tuburile care
contin standarde interne se arunci.

EXPRIMAREA REZULTATELOR

Unitatea activitatii unei substante radioactive este becquerel; 1 Bq = 1 dezintegrare/sec.
Indicarea radioactivitdtii specifice se exprima in becquereli in raport cu un gram de carbon = Bq/gC.

Pentru a obtine mai multe rezultate practice, este preferabil si se exprime rezultatele in
centibecquereli = cBq/gC.

Descrierile si formulele utilizate in literaturd, bazate pe dpm, pot fi deocamdatd mentinute. Pentru a
obtine valorile corespunzitoare in cBq, se inmulteste valoarea dpm cu 100/60.

Exprimarea rezultatelor cu un standard extern

(cpmlDr -cpmy,) - 1,918 - 100
V-F-Z-60

cBq/gC =

Exprimarea rezultatelor cu un standard intern

(cpmpr - cpmy;) - dpmyg - 1,918-100

cBq/g C =
(cpmyg -cpmpr) -V -F-60
Abrevieri:
cpm,,, = media ratei de numdrare a probelor, calculata pentru toatd durata masurdrii.

cpmy; = media ratei impulsurilor de fond, calculatd in acelasi mod.
cpmyg = rata de numdrare a probelor, previzutd cu un standard intern

dpmyg = cantitatea de standard intern addugata (radioactivitate etalonatd dpm).

\% = volumul probelor utilizate, in ml.

F = continutul in grame de alcool pur per ml, in functie de concentratie.
Z = coeficientul de eficientd corespunzitor valorii RCSE.

1,918 =numdrul de grame de alcool per gram de carbon.

FIABILITATEA METODEI

Repetabilitate (1)

r=0,632 cBq/g G Sy = * 0,223 cBq/gC
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10.2.  Reproductibilitate (R)

R =0,821 cBq/g C; S, = * 0,290 cBq/gC.

(1) JOL 262, 27.9.1976, p. 143.
(?) JOL 262, 27.9.1976, p. 149.”



