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27.1.2004 JURNALUL OFICIAL AL UNIUNII EUROPENE L19/3

REGULAMENTUL (CE) NR. 128/2004 AL COMISIEI
din 23 januarie 2004

de modificare a Regulamentului (CEE) nr. 2676/90 de stabilire a metodelor comunitare de analizd in
sectorul vinurilor

COMISIA COMUNITATILOR EUROPENE, (4)  Prin urmare, Regulamentul (CEE) nr. 2676/90 ar trebui

modificat in consecinta.
avand in vedere Tratatul de instituire a Comunitdtii Europene,
(5)  Masurile prevdzute de prezentul regulament sunt con-

avand in vedere Regulamentul (CE) nr. 1493/1999 al Consiliului forme cu avizul Comitetului de gestionare a vinului,
din 17 mai 1999 privind organizarea comund a pietei
vitivinicole (1), in special articolul 46 alineatul (3),

ADOPTA PREZENTUL REGULAMENT:
intrucat:
(1) Metoda de mdsurare a tiriei alcoolice a vinurilor cu ajutorul Articolul 1
balantei hidrostatice a fost actualizatd si validatd in
conformitate cu criterii recunoscute la nivel international.
Oficiul international al viei si vinului adoptd noua descri-

Capitolul 3 din anexa la Regulamentul (CEE) nr. 2676/90, ,Taria
alcoolicd in volume”, se modificd dupd cum urmeaza:

ere a acestei metode in cadrul adundrii generale din 2003. 1. La alineatul (2), se elimind punctul 2.3.2.
(2)  Utilizarea acestei metode de misurare poate si constituie 2. Dupd alineatul (4), se insereazd alineatul (4a), cu textul din
o modalitate mai simpld si mai precisd de verificare a tariei anexa la prezentul regulament.

alcoolice in volume a vinurilor si, prin urmare, sd evite

. s S 3. La alineatul (5), se elimind punctul 5.2, ,Densimetria cu
disputele provocate de utilizarea unor metode mai putin

ajutorul balantei hidrostatice”.

precise.
(3)  Descrierea actualizatd a acestei metode, precum si valorile ,
. . ; s Articolul 2
experimentale ale parametrilor de validare a metodei, ar
trebui incluse in capitolul 3 din anexa la Regulamentul Prezentul regulament intrd in vigoare in a saptea zi de la data
(CEE) nr. 2676/90 al Comisiei (2). publicdrii sale in Jurnalul Oficial al Uniunii Europene.

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

Adoptat la Bruxelles, 23 ianuarie 2004.

Pentru Comisie
Franz FISCHLER

Membru al Comisiei

(") JOL179,14.7.1999, p. 1. Regulament astfel cum a fost modificat
ultima datd prin Regulamentul (CE) nr. 1795/2003 (JO L 262,
14.10.2003, p. 13).

( JOL 272, 3.10.1990, p. 1. Regulament astfel cum a fost modificat
ultima datd prin Regulamentul (CE) nr. 440/2003 (JO L 66,
11.3.2003, p. 15).
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ANEXA

METODA VALIDATA

1.1.

1.2.

1.3.

1.4.

1.4.1.

1.5.

Determinarea tiriei alcoolice a vinurilor cu ajutorul balantei hidrostatice

METODA DE MASURARE

Introducere

Taria alcoolicd in volume trebuie misuratd inaintea comercializarii, in special in vederea
respectdrii regulilor de etichetare.

Taria alcoolicd in volume este egald cu numarul de litri de etanol continut in 100 litri de vin,
mdsurati la temperatura de 20 °C. Se denumeste prin «% vol.».

Obiectul si domeniul de aplicare

Metoda de mésurare descrisd este densimetria cu ajutorul unei balante hidrostatice.

In sensul dispozitiilor de reglementare in vigoare, temperatura de testare se stabileste la 20 °C.

Principiu si definitii

Principiul acestei metode se bazeazi pe distilarea vinului din volum in volum. Metoda de distilare
este descrisd in prezentul capitol. Distilarea elimind substantele nevolatile. Omologii etanolului,
precum si etanolul si omologii etanolului continuti in esteri etilici, sunt inclusi in tdria alcoolicd,
intrucat se regdsesc in distilat.

Se determind apoi densitatea distilatului obtinut. Densitatea unui lichid la o temperatura datd se
defineste ca raportul dintre masa si volumul sdu: p, = m/V; in cazul vinurilor, densitatea se
exprimd in g/ml.

Taria alcoolicd a vinurilor poate fi masuratd prin densimetrie cu ajutorul balantei hidrostatice, pe
baza principiului lui Arhimede, conform ciruia asupra oricdrui corp scufundat intr-un lichid
actioneazd o fortd verticald ascendentd egald cu greutatea lichidului dezlocuit.

Reactivi

In timpul analizei, in cazul in care nu existd indicatii explicite contrare, se utilizeazi numai reactivi
de o calitate analiticd recunoscutd si apd de cel putin categoria 3, conform standardului
1SO 3696:1987.

Solutia de curdtare a flotorului (hidroxid de sodiu, 30 % m/v)

Pentru a prepara 100 ml, se cantiresc 30 g de hidroxid de sodiu si se completeazd cu etanol de
96 % in volume.

Aparaturd §i echipament

Aparaturd standard de laborator, in special:
Balantd hidrostatici monoplatan, cu precizia de 1 mg.

Flotor cu volumul de cel putin 20 ml, special adaptat pentru balantd, suspendat printr-un fir cu
diametrul de cel mult 0,1 mm.

Cilindru gradat prevazut cu reper de nivel. Flotorul trebuie si incapd integral in cilindrul gradat,
sub reperul de nivel; suprafata lichidului nu trebuie si fie in contact decit cu firul de suspensie.
Diametrul interior al cilindrului gradat trebuie si depidseascd diametrul flotorului cu cel putin
6 mm.

Termometru (sau sondd de mdsurare a temperaturii) cu scara in grade si zecimi de grade intre
10 °C si 40 °C, etalonat la 0,05 °C.

Greutdti etalon, calibrate de un organism de certificare recunoscut.
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1.6.

1.6.1.

1.6.2.

1.6.2.1.

1.6.2.2.

1.6.3.

1.6.3.1.

1.6.3.2.

1.6.4.

1.6.4.1.

1.6.4.2.

1.6.4.3.

1.6.5.

1.6.5.1.

1.6.5.2.

1.6.5.3.

1.6.5.4.

1.6.6.

Procedurd

Tnaintea fiecdrei masurari, flotorul si cilindrul gradat trebuie spalate cu api distilatd, uscate cu
hartie find de laborator care nu lasd fibre si clitite cu solutia a carei densitate urmeaza a fi
determinata. Masurdrile trebuie efectuate imediat dupi stabilizarea dispozitivului experimental,
pentru a limita pierderile de alcool prin evaporare.

Etalonarea balangei

Cu toate cd balantele sunt prevdzute, in general, cu un sistem de etalonare intern, balanta
hidrostaticd trebuie sd poati fi etalonatd cu greutdti etalon verificate de un organism de certificare
oficial.

Etalonarea flotorului

Se umple cilindrul gradat pand la reper cu apd bidistilatd (sau apd de puritate echivalentd, de
exemplu apd microfiltratd cu conductivitatea de 18,2 MQ/cm), la o temperaturd cuprinsi intre
15 °C si 25 °C, de preferintd de 20 °C.

Se introduce flotorul si termometrul in lichid, se agitd, se citeste densitatea lichidului pe aparat
si, dupd caz, se corecteazi citirea, astfel incat si corespunda valorii densitdtii apei la temperatura
de misurare.

Verificarea cu ajutorul unei solutii hidro-alcoolice

Se umple cilindrul gradat pand la reper cu un amestec hidro-alcoolic de tirie cunoscutd, la o
temperaturd cuprinsa intre 15 °C si 20 °C, de preferintd de 20 °C.

Se introduce flotorul si termometrul in lichid, se agitd, se citeste densitatea lichidului (sau tdria
alcoolicd, in cazul in care este posibil) pe aparat. Taria alcoolica astfel stabilitd trebuie s fie egald
cu tdria alcoolicd determinatd anterior.

Observatie:  Aceastd solutie cu tdria alcoolicd cunoscutd poate fi utilizatd si la etalonarea
flotorului, in locul apei bidistilate.

Masurarea densitatii unui distilat (sau a tdriei sale alcoolice, in cazul in care aparatura permite acest lucru)
Se toarnd proba de testat in cilindrul gradat, pani la reperul de nivel.

Se introduce flotorul si termometrul in lichid, se agitd, se citeste densitatea lichidului (sau tiria
alcoolicd, in cazul in care este posibil) pe aparat. Se noteaza temperatura dacd densitatea este
masuratd la t °C p,.

Se corecteazd p,, pe baza tabelului densitatilor p, pentru amestecuri hidro-alcoolice (tabelul Il din
anexa II la prezentul capitol).

Curdtarea flotorului si a cilindrului gradat

Se introduce flotorul in solutia de spalare a flotorului din cilindrul gradat.
Se lasi la muiat timp de o ord, invartind flotorul la intervale regulate.

Se cliteste din abundentd cu apd de robinet, apoi cu apa distilata.

Se usucd cu hartie find de laborator care nu lasd fibre.

Se executd aceastd procedurd la prima utilizare a flotorului si apoi periodic, dupi caz.

Rezultat

Cu ajutorul densitdtii p,,, se calculeaza tdria alcoolicd reald, utilizand tabelul care indicd valoarea
tariei alcoolice in volume (% vol.), la 20 °C, in functie de densitatea la 20 °C a amestecurilor
hidro-alcoolice, respectiv tabelul international adoptat de Organizatia Internationald de
Metrologie Legald, in Recomandarea nr. 22.
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2.1

2.2

2.3.

2.4,

2.5.

2.6.

COMPARAREA MASURATORILOR EFECTUATE CU AJUTORUL BALANTEI HIDROSTATICE
CU CELE OBTINUTE CU AJUTORUL UNUI DENSIMETRU ELECTRONIC

Folosind probe cu tiria alcoolici cuprinsi intre 4 % si 18 % vol., s-au mdsurat repetabilitatea si
reproductibilitatea in urma unui test circular interlaboratoare. S-a comparat tiria alcoolicd a unor
probe diferite, masuratd cu ajutorul balantei hidrostatice si al densimetrului electronic, precum
si valorile de repetabilitate si reproductibilitate obtinute in cadrul unui program multianual
extensiv de intercomparare.

Probe

Vinuri de diferite densitdti si tarii alcoolice, produse lunar la scard industriald, prelevate dintr-un
stoc de butelii depozitate in conditii adecvate si livrate laboratoarelor ca produse anonime.

Laboratoare

Laboratoare participante la testul circular lunar organizat de Unione Italiana Vini (Verona, Italia),
in conformitate cu reglementdrile ISO 5725 (UNI 9225) si cu «nternational Protocol of
Proficiency Testing for chemical analysis laboratories» instituit de AOAC, ISO i IUPAC, precum
si cu liniile directoare ISO 43 si ILAC G13. Societatea mentionatd transmite rapoarte anuale
tuturor participantilor.

Echipamente

Balantd hidrostaticd electronicd (cu precizia de 5 zecimale), de preferintd previzutd cu un
dispozitiv de prelucrare a datelor.

Densimetru electronic, de preferind previzut cu un modul automat de manevrare a probelor.

Analizd

In conformitate cu regulile de validare a metodelor de analizd, fiecare prob a fost analizatd de
doud ori consecutiv, in vederea determindrii tdriei alcoolice.

Rezultate

Tabelul 1 prezintd rezultatele obtinute in urma masuritorilor efectuate de laboratoare cu ajutorul
balantei hidrostatice.

Tabelul 2 prezintd rezultatele obtinute de laboratoare cu ajutorul densimetrului electronic.

Evaluarea rezultatelor

Rezultatele testelor au fost examinate pentru a evidentia eroarea sistematicd individuald
(p < 0,025), utilizand succesiv testele Cochran si Grubb, conform procedurilor descrise in
«International Protocol for the Design, Conduct and Interpretation of Method-Performance
Studies».

Repetabilitate (r) si reproductibilitate (R)

Calculul repetabilitdtii (r) si al reproductibilitatii (R) definite in cadrul protocolului a fost efectuat
pe rezultatele rimase in urma eliminirii valorilor aberante. In cazul evaluirii unei metode noi,
adesea nu existd metode de referintd sau statutare validate pentru a permite compararea criteriilor
de precizie; in acest caz, se pot compara datele de precizie obtinute in urma testelor colaborative
cu niveluri «estimate» de precizie. Aceste niveluri «estimate» se calculeazd pe baza formulei lui
Horwitz. Compararea rezultatelor testelor cu nivelurile «estimate» va indica dacd metoda este
suficient de precisd pentru nivelul analitului masurat. Valoarea estimatd Horwitz se calculeazd pe
baza ecuatiei lui Horwitz.

RSDR = 2(1-0,5 logC)

unde C = concentratia masuratd a analitului exprimatd in zecimale (de exemplu 1 g/100 g=0,01).
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Valoarea Horrat compara precizia efectiv masuratd cu precizia estimata prin ecuatia lui Horwitz,
pentru o metoda de masurare la nivelul specific de concentratie al analitului. Se calculeaza dupa
cum urmeaza:

HoR = RSDR(mdsurat)/[RSDR(Horwitz)

2.6.3. Precizia interlaboratoare

O valoare Horrat de 1 indicd, in mod normal, o precizie interlaboratoare satisficitoare, in timp
ce o valoare de 2 indicd, in mod normal, o precizie nesatisficitoare, respectiv o precizie prea
variabild pentru majoritatea scopurilor analitice sau unde variatiile obtinute sunt mai ridicate
decat cele estimate pentru tipul de metoda utilizat. De asemenea, Hor este calculat si utilizat
pentru evaluarea preciziei intralaboratoare, cu ajutorul urmatoarei aproximari:

RSDr(Horwitz) = 0,66 RSDR(Horwitz) (ceea ce presupune aproximarea r = 0,66 R).
Tabelul 3 prezintd diferentele dintre masuritorile obtinute de laboratoare prin densimetrie
electronicd si cele obtinute cu ajutorul balantei hidrostatice. Cu exceptia probei 2000/3, care are

o tdrie alcoolici foarte redusa si in cazul cireia ambele tehnici prezintd o reproductibilitate slab,
se constatd, in general, o concordanti foarte bund pentru toate celelalte probe.

2.6.4.  Parametri de fidelitate

Tabelul 4 prezintd media generald a parametrilor de fidelitate, calculatd pe baza tuturor testelor
lunare desfisurate in perioada ianuarie 1999 — mai 2001.

in special:

Repetabilitatea (r) = 0,074 (% vol.) pentru balanta hidrostaticd si 0,061 (% vol.) pentru densimetria
electronici;

Reproductibilitatea (R) = 0,229 (% vol.) pentru balanta hidrostaticd si 0,174 (% vol.) pentru
densimetria electronica.

2.7. Concluzie

Rezultatele determindrii tiriei alcoolice a unei game largi de vinuri aratd cd masurdtorile efectuate
cu ajutorul balantei hidrostatice sunt comparabile cu cele efectuate prin densimetrie electronica,
utilizand un oscilator de frecventd, si demonstreazd ci valorile obtinute ale parametrilor de
validare sunt similare pentru cele doud metode.

Legenda tabelelor

— Medie media tuturor datelor folosite in analizele statistice
- N numdrul total al seturilor de date prezentate
- Nc numdrul rezultatelor excluse din analizele statistice din

motive de neconformitate

— Valori aberante numdarul rezultatelor excluse din analizele statistice in urma
determindrii valorilor aberante prin testele Cochran sau
Grubb

- nl numdrul rezultatelor utilizate in analizele statistice

-R limita de repetabilitate

- Sr deviatia standard a repetabilitatii

— RSDr deviatia relativa standard a repetabilitatii (Sr x 100/Medie)

- Hor Valoarea Horrat pentru repetabilitate este RSDr observatad

raportatd la valoarea RSDr estimatd prin ecuatia Horwitz, pe
baza ipotezei r = 0,66 R

-R limita de reproductibilitate
- SR deviatia standard a reproductibilitatii
- HoR valoarea Horrat a reproductibilititii este valoarea RSDR

observatd raportatd la valoarea RSDR calculatd pe baza
formulei HoR = RSDR(mdsurat)/[RSDR
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Tabelul 4: Parametri de fidelitate

Balanti hidrostaticd

Densimetrie electronicd

nl

Varianta de repetabilitate ponderata

R

Sr

Varianta de reproductibilitate ponderatd
R

SR

441
0,309
0,074
0,026
2,948
0,229
0,082

557
0,267
0,061
0,022
2,150
0,174
0,062”




