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(Kozlemények)

AZ EUROPAI UNIO INTEZMENYEITOL, SZERVEITOL, HIVATALAITOL ES
UGYNOKSEGEITOL SZARMAZO KOZLEMENYEK

EUROPAI BIZOTTSAG

Az 1234/2007[EK tandcsi rendelet (') 120g. cikkének els6é bekezdésében emlitett analitikai
modszerek jegyzéke és leirdsa

(a 2009. jilius 10-i 606/2009/EK bizottsdgi rendelet () 15. cikke (2) bekezdésének megfelelgen
kozzétéve)

(2010/C 43/01)

Az aldbbi tdbldzat a kozosségi szabalyozds dltal a bordszati termékek el@allitasa tekintetében megdllapitott
hatdrértékek és kovetelmények ellendrzése céljabdl alkalmazandé analitikai mddszerek jegyzékét és leirdsat
foglalja egybe. A harmadik oszlopban minden egyes paraméter kapcsan megtaldlhaté a Nemzetkozi Szélé-
szeti és Bordszati Szervezet (OIV) éltal kozzétett, «Recueil des méthodes internationales d’analyse des vins et
des moiits» (A borok és mustok nemzetkozi analitikai modszereinek kézikonyve) cimd kiadvany jelenleg
elérhetd legutolsé kiaddsdban (2009) leirt, az adott paraméterre vonatkoz6 analitikai modszer hivatkozasi
szdma. A paraméterek kapcsin csak az (OIV besoroldsa szerinti ,I. tipus” vagy ,IL tipus”) ald tartozd
referenciamddszerek keriiltek leirdsra, kivéve azon paraméterek esetében, melyek kapcsan jelenleg nem 4éll
rendelkezésre érvényesitett L. tipusa vagy II tipusi modszer. A mddszerek leirdsdt a kozlemény melléklete
tartalmazza.

Emlékeztetd:

Az OIV kézikonyve A. mellékletének 1. szakasza tartalmazza az analitikai mddszerek kiilonbozd tipusainak
leirasat, igy az L tipus (kritérium referencia-moédszer), a 1L tipus (referencia-moédszer) és a IV. tipus (dtmeneti
modszer) lefrdsét.

Az 6lomra és a kadmiumra vonatkozé analitikai modszereket a 2007. mdrcius 28-i 333/2007[EK bizottsdgi
rendelet () (C-3. melléklet) irja le. Tovabba a 2006. februdr 23-i 401/2006/EK rendelet (*) 1.4 mellékletében
megallapitja az ochratoxin-A-ra vonatkozd analitikai médszerek dltaldnos feltételeit, igy ezen anyag tekin-
tetében nem szitkséges a bordszati termékekre jellemz8 modszer leirdsa.

AZ ANALITIKAI MODSZEREK JEGYZEKE

N° Paraméter Az OIV kézikonyve szerinti modszer Tipus
1 Stirtiség/fajlagos stirtiség AS-2-01-MASVOL I
2 Refrakciés mutatd AS-2-02-SUCREF I
3 Osszes szdrazextrakt-tartalom AS-2-03-EXTSEC I
4 | A borban 1év6 viztartalom 80190 izotép- | AS-2-09-MOUO18 11
ardnya

() HL L 299., 2007.11.16.

() HL L 193., 2009.07.24., 1. o.

() HL L 88., 2007.3.29., 29. o.

(4 HL L 70, 2006.3.9., 12. o.
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Ne Paraméter Az OIV kézikényve szerinti médszer Tipus
5 Folin-index AS-2-10-INDFOL v
6 Cukortartalom (= glikkéz+fruktdz) AS-311-02-GLUFRU il
7 Szacharéztartalom (HPLC-mérés) AS-311-03-SUCRES 1
8 Deutérium magneses magrezonancids mérése | AS-311-O5-ENRRMN (feliilvizsgdlat alatt) I
a boralkoholban
9 Térfogatszdzalékban meghatdrozott alkohol- | AS-312-01-TALVOL I
tartalom
10 | 13CJ'2C izotépok ardnya a boralkoholban AS-312-06-ETHANO 11
11 | Osszes sav AS-313-01-ACITOT I
12 | Iliésavtartalom AS-313-02-ACIVOL [
13 Citromsav AS-313-09-ACIENZ II
14 Szorbinsav AS-313-14-ACISOR v
15 Must pH-értéke AS-313-15-PH I
16 | Aszkorbinsav AS- 313-22 ACASCO 11
17 | co, gl AS-314-01-DIOCAR i
18 [ CO, g/l (nyomdsmérés) AS-314-04-CO2MAN II
19 | Szén-dioxid-tilnyomds AS-314-02-SURPRES I
20 Lizozim AS-315-14-LYSOZY v
21 | Kélium-szulfdt AS-321-05-SULFAT 11
22 Vas AS-322-05-FER v
23 Réz AS-322-06-CUIVRE v
24 Szulfit (SO,) vagy AS-323-04-DIOSU II

kén-dioxid 6sszes mennyisége

Egyes analitikai modszerek lefrdsdt az OIV hatdsdgai feliilvizsgdljak. Ezek a leirdsok egy késdbbi bizottsigi
kozleményben keriilnek kozzétételre azt kovetden, hogy az OIV a feliilvizsgélt szoveget kozzéteszi ,A borok

nemzetkozi analitikai mddszereinek kézikonyve” cimd kiadvdnya 2010-es kiaddsdban.
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1 SURUSEG ES FAJLAGOS SURUSEG 20 °C HOMERSEKLETEN (OIV - AS2 - 01- MASVOL) - L TIPUSU

MODSZER

MEGHATAROZASOK

A stiriség a bor vagy a must térfogategységére esé tomege, 20 °C hémérsékleten, g/ml egységben fejezziik ki,
és jele pyg «c.

A fajlagos stirtiség 20 °C-on a meghatdrozott térfogati bor vagy must 20 °C-on mért stiriségének (vagy a
20 °C/|20 °C fajlagos stirfiség) és a viz ugyanazon hémérsékleten mért stirtiségének hdnyadosa. Jelolése a d33 -
A MODSZEREK ELVE

A stirtiség és a fajlagos stirtiség 20 °C hémérsékleten az aldbbiak szerint hatdrozhaté meg:

meghatdrozds piknométerrel: referencia-modszer,

meghatdrozds stirtiségméréssel hidrosztatikai mérleg hasznélatdval vagy elektromos stirtiségmérével.
Megjegyzés:

Nagyon pontos mérés céljabdl a stirtiséget korrigalni kell a kén-dioxid-tartalom miatt a kovetkezSk alapjan:
Pa0°c = P'20°c = 0,0006 x S

paoec = korrigdlt stirtiség

p’20°c = megdllapitott stirtiség

S osszes kén-dioxid mennyisége g[l-ben.
A MINTA ELOKESZITESE

Amennyiben a bor vagy a must jelentds mennyiségli szén-dioxidot tartalmaz, ennek nagy részét tavolitsuk el
gy, hogy 250 ml bort egy 1 literes palackban kevergetiink, vagy csokkentett nyomdson a sztirében elhelyezett
mintegy 2 g vattdn atszrjik.

REFERENCIA-MODSZER
Eszkozok

Szokésos laboratériumi eszkozok, és kiilondsen a kovetkezsk:

100 ml térfogatii pyrexiivegbdl késziilt piknométer (1), eltdvolithatd, normal csiszolatos hdmérével, 10-30 °C-ig
0,1 °C-os osztaskozzel. A h6mérének hitelesitettnek kell lennie (1. dbra).

1. dbra
A piknométer és tiraedénye
A piknométernek 25 mm hosszd, legfeljebb 1 mm belsé dtmérdjdi oldaldga van, amely kénuszos csiszolatban

végzédik. Ezt az oldaldgat konuszos, csiszolt iiveg csatlakozocesébdl @llé olyan ,edényzdréval” lehet lezdrni,
amely egy kivezet§ szakaszban végzddik. Ez az elzdrd tdguldsi kamraként szolgal.

(") Barmilyen ezzel megegyezd jellemzdjli piknométer haszndlhato.
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4.2.

4.2.1.

A piknométer mindkét csiszolatdt nagyon gondosan kell elkésziteni.

Téraként a leirt piknométerhez hasonlé, ugyanolyan kiils6 térfogatd (legfeljebb 1 ml-es ttiréssel) és ugyanolyan
tomeg( edényt kell alkalmazni, mint a piknométer, 1,01 fajlagos stirtiségti folyadékkal (ndtrium-klorid 2,0 m/V
%-os oldata) megtoltve.

Hészigetel§ edény, amely pontosan illeszkedik a piknométerre.

Legaldbb 300 g terhelhetdségii és 0,1 mg érzékenységii kétkard mérleg,

vagy

legalabb 200 g terhelhetSségti és 0,1 mg érzékenységii egykarti mérleg.

A piknométer kalibrildsa

A piknométer kalibraldsa magdban foglalja az alabbi mennyiségek meghatdrozasat:
— az ires piknométer tdratomege,

— a piknométer térfogata 20 °C hémérsékleten,

— a vizzel megtoltott piknométer tomege 20 °C hdmérsékleten.

Mddszer kétkarii mérleg haszndlatdval

Helyezziik a tdraedényt a mérleg bal oldali, a tiszta, szdraz piknométert és edényzdréjat pedig a jobb oldali
serpenyGbe. Egyensilyozzuk ki a két tomeget gy, hogy a piknométer mellé p gramm silyt helyeziink.

Kornyezeti hémérsékleten gondosan toltsiik fel a piknométert desztilllt vizzel, és helyezziik bele a h6mérét;
gondosan toroljiik szdrazra a piknométert, és helyezziik a hdészigetels edénybe. Fel- és visszaforditdssal
mozgassuk a piknométert mindaddig, amig a hémérséklet mdr nem véltozik. A piknométer oldaldgdban
allitsuk be a folyadékszintet e jelhez. Toroljiik szdrazra az oldaldgat, és helyezziik fel a dugét; olvassuk le
gondosan a t °C hémérsékletet, és ha sziikséges, vegyiik figyelembe a hémérsékletskdla pontatlansdgat. Mérjitk
meg a vizzel telt piknométert, p’ gramm sdllyal visszadllitva a mérleg egyenstilyi helyzetét.

Szdmitds

Az ires piknométer tdratomege:

az iires piknométer tdratomege= p + m,

ahol m= a piknométerben 1évS levegs tomege,

m= 0,0012 (p - p’).

Térfogat 20 °C hémérsékleten:

Vyoec= (p + m = p') x F,

ahol F= az L. tabldzatbdl vett, t °C -hoz tartozd hémérsékleti tényezd.
Vo cértéket £ 0,001 ml pontossdggal ismerni kell.

A viz tomege 20 °C hémérsékleten:

Myg«c= Vyp-c x 0,998203

0,998203= ahol a 0,998203 a viz sirtisége 20 °C hdmérsékleten.

Mddszer egykarii mérleg haszndlatdval

Hatdrozzuk meg:
— a tiszta és szdraz piknométer tomegét: ez legyen P,
— a t°C hémérsékleten vizzel toltott piknométer tomegét a 4.2.1. pont alatt leirt eljardssal: ez legyen Py,

— a tdraedény tomegét: T,
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4.3.
4.3.1.

Szdmitds

Az iires piknométer tdratomege:

az tires piknométer tdratomege= P — m,

ahol m= a piknométerben taldlhat6 levegs tomege,

m= 0,0012 (P; - P)

Térfogat 20 °C hémérsékleten:

Vagec= [P1 = (P —m)] x F,

ahol;= az 1. tabldzatbdl vett, t °C-hoz tartozd hémérsékleti tényezd.

A térfogatot 20 °C hémérsékleten + 0,001 ml pontossdggal ismerniink kell.

A viz tomege 20 °C hémérsékleten:

Mygec= Vagec * 0,998203

0,998203= a viz stirtisége 20 °C hémérsékleten.

Mérési médszer

Mddszer kétkarii mérleg haszndlatdval

Mérjitk meg a elSkészitett mintdval (3. pont) feltoltott piknométert a 4.2.1. pontban alatt leirtak szerint.
Legyen p” az a g-ban kifejezett tomeg, amely az egyensily létrehozdsdhoz szitkséges t °C hémérsékleten.
A piknométerben 1évé folyadék tomege = p + m — p”.

Ldtszolagos stirtiség t °C hémérsékleten:

Prec = (P + m = p)(Vaged)

Szamitsuk ki a stirtiséget 20 °C hémérsékleten a késébbickben megadott valamelyik korrekcids tabldzat segit-
ségével a mért folyadék természetének megfelelGen: szdraz bor (I tablazat), természetes vagy stiritett must (IIL.

tablazat), édes bor (IV. tdbldzat).

A bor 20 °CJ20 °C fajlagos stirtiségét gy szdmitjuk, hogy elosztjuk a bor 20 °C hémérsékleten mért stirtiséget
0,998203-mal.

Mddszer egykarii mérleg haszndlatdval

Mérjiik meg a tdraedényt, ennek tomege legyen T;.
Szamitsuk ki a dT = Ty — T, értéket.
Az ires piknométer tomege a mérés id6pontjdban = P — m + dT.

Mérjitk meg a el6készitett mintdval (3. pont) feltoltott piknométert a 4.2.1. pontban alatt leirtak szerint. Legyen
ennek tomege t °C hémérsékleten P,.

A piknométerben 1év folyadék tomege t °C hémérsékleten = P, — (P — m + dT).
Latszo6lagos stirtiség t °C hémérsékleten:
peec = (P = (P —m + dT)/(Vyo ()

Szdmitsuk ki a vizsglt folyadék stirtiségét 20 °C hémérsékleten: szdraz bor, természetes vagy stiritett must vagy
édes bor a 4.3.1. pontnak megfelelGen.

A 20 °CJ20 °C fajlagos stirtiséget tigy szdmitjuk ki, hogy elosztjuk a 20 °C hémérsékleten mért bor stirtiségét
0,998203-mal.

A stirtiség mérések ismételhetGsége

szaraz és félédes borokra: r = 0,00010
édes borokra: r = 0,00018

A siirtiség mérések reprodukdlhatésdga:

széraz és félédes borokra: R = 0,00037

édes borokra: R = 0,00045



2010.2.19.

Az Eurépai Unié Hivatalos Lapja

C 43[7

I. TABLAZAT
F tényezdk,

amelyekkel a pyrexiivegb6l késziilt piknométerben 1évé t °C hémérsékleti viz tomege megszorzandé a piknométer
térfogatdnak kiszdmitdsdhoz 20 °C hémérsékleten

[Ldsd az OIV dltal kozzétett, A borok nemzetkozi analitikai mddszereinek kézikonyve” cimii kiadvdnyban leirt AS2 — 01 mddszer IL.
mellékletének 1. tdbldzatdt]

II. TABLAZAT

¢ hémérséklet-korrekciok pyrexiivegb§l késziilt piknométerrel t °C hémérsékleten mért sziraz borok és
alkoholmentes borok siiriiségének 20 °C-ra torténd dtszdmitisira

[Ldsd az OIV dltal kozzétett, Borok nemzetkozi analitikai mddszereinek kézikonyve cimii kiadvdnyban leirt AS2 — 01 médszer 1L
mellékletének II. tdbldzatdt]

P20 = p; = (9/(1 000) - ha t °C alacsonyabb 20 °C-ndl
+ ha t °C magasabb 20 °C-ndl

IIl. TABLAZAT

¢ hémérséklet-korrekcidk pyrexiivegbdl késziilt piknométerrel t °C hGmérsékleten mért természetes mustok és
stiritett mustok siirtiségének 20 °C-ra torténd dtszdmitdsira
[Ldsd az OIV dltal kozzétett, Borok nemzetkizi analitikai mddszereinek kézikonyve cimii kiadvdnyban leirt AS2 — 01 mddszer I1.
mellékletének I11. tdbldzatdt]

P20 = p; £ (9/(1000) - ha t °C alacsonyabb 20 °C-ndl
+ ha t °C magasabb 20 °C-ndl

IV. TABLAZAT

¢ hémérséklet-korrekciok 13 térfogatszizalékos és anndl magasabb alkoholtartalmd, maradékcukrot tartalmazé
borok pyrexiiveg piknométerrel t °C hémérsékleten mért siiriisége eredményeinek 20 °C hémérséklethez valé
viszonyitdsihoz

[Ldsd az OIV dltal kozzétett, A borok nemzetkozi analitikai mddszereinek kézikonyve” cimii kiadvdnyban leirt AS2 — 01 mddszer IL.
mellékletének IV. tdbldzatdt]

P20 = p; = (9/(1000) - ha t °C alacsonyabb 20 °C-ndl
+ ha t °C magasabb 20 °C-ndl
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2 A

SZOLOMUST, SZOLOMUSTSURITMENY ES  FINOMITOTT  SZOLOMUSTSURITMENY

CUKORTARTALMANAK MEGHATAROZASA REFRAKTOMETRIAS MODSZERREL (OIV AS202- SUCREF) —

3.1

3.2

5.2.

5.3.

5.4.

L. TIPUSU MODSZER

A MODSZER ELVE

A 20 °C-on meghatérozott refrakciéértéket torésmutatoként vagy szachardz-tartalom tomegszdzalékdban kife-
jezve adjuk meg, melynek alapjdn a sz6l6mustokra, a szél6muststiritményekre és a finomitott sz6l6muststirit-
ményre vonatkozé megfelel§ tdbldzatok segitségével megkaphatjuk a gfl-ben és g/kg-ban kifejezett invertcukor-
tartalmat.

ESZKOZOK

Abbé refraktométer

Az alkalmazott refraktométert olyan skdldval kell elldtni, amely:

— vagy az m/m % szacharézt mutatja 0,1 % (m/m)-os pontossaggal,
— vagy a torésmutatd értékét mutatja négy tizedes pontossagig.

A refraktométert el kell latni olyan h6mérdvel, amelynek mérési tartomdnya legaldbb + 15 °C és + 25 °C kozott
van, valamint olyan vizkeringetd szivattytval, amely lehetévé teszi, hogy a méréseket 20 °C £ 5 °C h8mérsék-
leten lehessen elvégezni.

A miiszer hasznalati utasitdsdt pontosan be kell tartani, kiilonosen a kalibralds és a fényforrds vonatkozdsdban.
A MINTA ELOKESZITESE
Sz6l8must és sz8l6mustsiiritmény

Sziikség esetén szdrjitk 4t a sz6l6mustot négyrétre hajtott szdraz gézen, a szfirlet els6 néhdny cseppjét fel nem
hasznélva végezzitk a meghatdrozdst a sz{irt mintdn.

s

Finomitott szGlémustsiiritmény

A finomitott muststiritményt koncentraciotol fiiggen kozvetleniil vagy higitva (200 g finomitott mustsdrit-
mény desztilldlt vizzel 500 g-ra kiegészitve) haszndljuk a meghatdrozéshoz.

ELJARAS
Allitsuk be a minta hémérsékletét 20 °C kozelire. Tegyiink a mintdbél kis mennyiséget a refraktométer alsé

prizmdjdra tigy, hogy a minta a két prizma Gsszenyomdsa utdn egyenletesen oszoljon el a felilleten. A mérést
az alkalmazott mdszer haszndlati utasitisdnak megfelelden végezziik el.

Olvassuk le a szacharéz-tomegszdzalékot 0,1 % (m/m) pontossiggal vagy a torésmutatd értékét négy tizedes
pontossdggal.

Ugyanazzal az el6készitett mintdval végezziink legaldbb két meghatdrozdst. Jegyezziik fel a t °C hdmérsékletet.
SZAMITASOK

Hémérséklet-korrekcié

S’z}?charéz tomegszdzalékdra kalibralt mdszerek esetében: haszndljuk az 1. tdbldzatot a hémérséklet korrekcio-
jahoz.

Torésmutatéra kalibrdlt mdszerek értéke esetében: a Il tdbldzatban keressiik meg a t °C hémérsékleten mért
torésmutatot, hogy megkapjuk (elsé oszlop) a megfelel§ szachardz-tomegszdzalék értéket t °C-on. Ezt az
értéket az 1. tdbldzat segitségével 20 °C-ra korrigaljuk.

7.

Sz6l6must és szGlémustsiiritmény invertcukor-tartalma
Keressitk meg a 20 °C-on kapott szachardz-tomegszazalékértéket a II. tdbldzatban, és olvassuk le az ugyan-
abban a sorban egy tizedes pontossdggal megadott invertcukor-koncentraciot g/l-ben és g/kg-ban.

s

Finomitott sz8ldmustsiiritmény invertcukor-tartalma

Keressitk meg a 20 °C-on kapott szacharéz-tomegszazalékértéket a III. tdbldzatban, és olvassuk le az ugyan-
abban a sorban egy tizedes pontossdggal megadott invertcukor-koncentraciot g/l-ben és gfkg-ban.

Ha a mérést higitott finomitott sz8lémuststiritménnyel végeztiik, szorozzuk meg az eredményt a higitdsi
tényezgvel.

7. 7.

SzG818must, sz8l8mustsiiritmény és finomitott sz8l6mustsiiritmény térésmutatdja

Keressiitk meg a 20 °C-on kapott szachar6z-tomegszazalékértéket a II. tabldzatban, és olvassuk le ugyanabban a
sorban a négy tizedes pontossdggal kifejezett, 20 °C-os torésmutatd értékét.

Megjegyzés: A must, a mustsiiritmény és a finomitott must potencidlis alkoholtartalma a 2000. jilius 25-i 1623/2000/EK

bizottsdgi rendelet (HL L 194., 2000.7.31.) L. mellékletében taldlhaté megfelelési tabldzat alapjin hatdrozhaté
meg.
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L. TABLAZAT
Elvégzend§ korrekcid, ha a szacharézkoncentrici6 meghatirozdsa nem 20 °C hdmérsékleten tértént

[Ldsd az OIV dltal kozzétett, ,A borok nemzetkozi analitikai modszereinek kézikonyve” cimii kiadvdnyban leirt AS2 — 02 mddszer
mellékletének 1. tdbldzatdt]

II. TABLAZAT

A sz8lémust és szGlémustsiiritmény gfl-ben és glkg-ban megadott cukortartalom 20 °C-on refraktométerrel
meghatdrozva vagy szacharéz-tomegszizalék-(m/m %) vagy a torésmutaté-érték alapjdn. A 20 °C-on mért
stirtiség szintén meg van adva.

[Ldsd az OIV dltal kozzétett, ,A borok nemzetkozi analitikai mdszereinek kézikonyve” cimii kiadvdnyban leirt AS2 — 02 médszer
mellékletének II. tdbldzatdt]

IIl. TABLAZAT

7.,

A finomitott sz§lémustsiiritmény gfl-ben és glkg-ban megadott cukortartalom 20 °C-on refraktométerrel
meghatirozva vagy szacharéz-tomegszizalék-(m/m %) vagy a torésmutaté-érték alapjan. A 20 °C-on mért
sirfiség szintén meg van adva.

[Ldsd az OIV dltal kozzétett, ,A borok nemzetkizi analitikai mddszereinek kézikonyve” cimi kiadvdnyban leirt AS2 — 02 mddszer
mellékletének III. tdbldzatdt]
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3 OSSZES SZARAZEXTRAKT-TARTALOM (OIV-AS-2-03-EXTSEC) OSSZES SZARAZANYAG-TARTALOM -

L. TIPUSU MODSZER

1. MEGHATAROZAS

Az Osszes szdrazextrakt-, vagy az Osszes szdrazanyag-tartalom minden olyan anyagot magdban foglal, amely meghatd-
rozott kornyezeti koriilmények kozott nem pérolog el. Ezeknek a fizikai korilményeknek olyanoknak kell lenniiik,
hogy a vizsgélat sordn az extraktosszetevék a lehet§ legkisebb véltozdson menjenek dt.

A cukormentesextrakt-tartalom az Osszes szdrazextrakt- és az Osszes cukortartalom kiilonbsége.

A redukdlt extrakt az Gsszes szdrazextrakt és az 1 gfl-t meghaladé osszes cukor, az 1 gfl-t meghaladé kdlium-szulfdt, az
esetleg jelenlévé mannit, és barmilyen, a borhoz hozzdadott egyéb vegyi anyag kiilonbsége.

A maradvény extrakt a cukormentes extrakt valamint a borkdésavban kifejezett kotott savtartalom kiilonbsége.

A extraktot g[l-ben fejezziik ki, és 0,5 g-os pontossdggal kell megadni.

. A MODSZER ELVE

[Ennek az analitikai mddszernek a leirdsdt feliilvizsgdljdk az OIV hatésdgai. A leirds egy késbbi bizottsdgi kozleményben keriil
kozzétételre azt kivetden, hogy az OIV a feliilvizsgdlt szoveget Rozzéteszi A borok nemzetkdzi analitikai mddszereinek kézikonyve”
cimii kiadvdnya 2010-es kiaddsdban. A kozzététel megtorténtéig irdnymutatd jelleggel figyelembe lehet venni a 2676/90/EGK
bizottsdgi rendelet mellékletének 4. fejezetét.
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4 A BORBAN LEVG VIZTARTALOM '30/'0 IZOTOPARANYANAK MEGHATAROZASA (OIV-AS-2-09-
MOUO18) - II. TIPUSU MODSZER

(p.m.)

[Ennek az analitikai mddszernek a leirdsdt feliilvizsgdljdk az OIV hatdsdgai. A leirds egy késébbi bizottsdgi kozleményben keriil
kozzétételre azt kovetden, hogy az OIV a feliilvizsgdlt szoveget kozzéteszi A borok nemzetkozi analitikai mddszereinek kézikonyve”
dmi kiadvdnya 2010-es kiaddsdban. A kozzététel megtorténtéig irdnymutatd jelleggel figyelembe lehet venni a 2676/90/EGK
bizottsdgi rendelet mellékletének 43. fejezetét.
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3.1.

3.2

4.1.

4.2.

5.1.

5.2.

5.3.

5 FOLIN-CIOCALTEU INDEX (OIV-AS-2-10-INDFOL) - IV. TIPUSU MODSZER

MEGHATAROZAS

A Folin-Ciocalteu index az aldbb leirt mddszer alkalmazdséval kapott eredmény.

A MEGHATAROZAS ELVE

A borban taldlhaté Gsszes fenolvegyiletet a Folin-Ciocalteu-reagens oxidélja. Ez a reagens foszfor-wolframsav
(H3PW1,049) és foszfor-molibdénsav (H3PMo;,0,0) keverékébdl &ll, amely a fenolok oxidaldsit kovetSen kék
szind wolfram- (WgO,3) és molibdén- (MogO,3) oxiddd redukalodik.

A létrejott kék szin abszorpcids maximuma 750 nm-en van, mely ardnyos az eredetileg jelen 1évé fenol-
vegyiiletek 0sszes mennyiségével.

REAGENSEK

Ezeknek analitikai tisztasdgtiaknak kell lenniiik. A felhaszndlt viznek desztilldltnak vagy azzal egyenld tiszta-
sdgtinak kell lennie.

Folin-Ciocalteu reagens

Ez a reagens kereskedelmi forgalomban felhaszndldsra készen kaphato. El is készithet§ a kovetkezSképpen:
oldjunk fel 100 g nétrium-wolframdtot (Na,WO, 2H,0) és 25 g ndtrium-molibdendtot (Na,MoO,2H,0)
700 ml desztilldlt vizben. Adjunk hozzd 50 ml 85 %-os foszforsavat (p,o = 1,71 g/ml) és 100 ml koncentralt
sésavat (pyg = 1,19 g/ml). Forraljuk fel, és forraljuk 10 o6rdn keresztiil reflux koriilmények kozott. Ezutdn
adjunk hozza 150 g litium-szulfitot (Li,SO4H,0) és néhdny csepp brémot, és forraljuk ismét 15 percen
keresztiil. Hagyjuk lehdlni, és toltsiik fel egy literre desztillalt vizzel.

20 % (m/V) nétrium-karbondt-(Na,CO;) oldat.

ESZKOZOK

Szokésos laboratériumi eszkozok, és kiilondsen a kovetkezsk:
100 ml-es mérslombikok.

Spektrofotométer, 750 nm-en torténd méréshez.

ELJARAS

Vorosbor

Tegyiik a kovetkezéket egy 100 ml-es mérSlombikba (4.1. pont), szigortan az aldbbi sorrendben:
1 ml bor, amelyet el6zleg 1:5 ardnyban higitottunk,

50 ml desztilldlt viz,

5 ml Folin-Ciocalteu-reagens (3.1.),

20 ml nétrium-karbondt-oldat (3.2.).

Toltsiik fel 100 ml-re desztilldlt vizzel.

Keveréssel homogenizaljuk. Varjunk 30 percig, hogy a reakcié stabilizalédjon. Hatdrozzuk meg az abszorban-
cidt 750 nm-en 1 cm-es fénydton, bor helyett desztilldlt vizzel készitett vakprébdhoz viszonyitva.

Ha az abszorbancia nem 0,3 koriili, megfelelé higitdst kell késziteni.

Fehérbor

Végezziik el ugyanezt az eljards 1 ml higitatlan borral.

Finomitott mustsiiritmény
A minta el6készitése

Haszndljunk 25 % (m/m) (25° Brix) cukortartalmii oldatot, amelyet a pH-rdl sz6l6 fejezet 4.1.2. pontjdban
leirtak szerint készitettiink eld.
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6.2.

Meérés

Jarjunk el ugyanigy, mint ahogyan a vorosbor esetében (5.1. pont) az 5.3.1. pontban el6készitett 5 ml minta
felhasznéldsaval, és mérjitk meg az abszorbancidt 5 ml 25 % (m/m)-os invertcukoroldat segitségével elkészitett
kontrollhoz viszonyitva.

AZ EREDMENYEK MEGADASA
Szdmitdsi méd
Az eredményt egy index formdjdban fejezzitk ki, amelyet gy kapunk, hogy az abszorbancidt 100-zal

szorozzuk 1:5 ardnyban higitott vorosborok esetében (vagy a megfelel§ tényezével egyéb higitdsok esetében),
és 20-szal fehérborok esetén. Finomitott muststiritmények esetén az abszorbancidt 16-tal szorozzuk.

Ismételhetdség

Az ugyanazon analitikus dltal parhuzamosan vagy nagyon gyorsan egymds utdn elvégzett két meghatdrozds
eredményei kozotti kilonbség nem lehet nagyobb, mint 1.

Az eredmények jo ismételhetGségét rendkiviil gondosan megtisztitott eszk6zok haszndlatdval érhetjiik el (méré-
lombikok és kiivettdk).
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4.2.

4.3.

4.4.

6 GLUKOZ ES FRUKTOZ (OIV-AS-311-02-GLUFRU) - II. TIPUSU MODSZER

MEGHATAROZAS

A gliikkéz és a fruktéz enzimatikusan meghatdrozhatd. Ez a meghatdrozds a glikéz-fruktdz ardny szdmitdséra is
haszndlhatd.

A MODSZER ELVE

A gliikézt és a fruktdzt az adenozin-5-trifosztattal (ATP) a hexokindz (HK) enzim dltal katalizalt enzimatikus
reakci6 sordn foszforozza, és gliik6z-6-foszfitot (G6P), valamint fruktdz-6-foszfitot (F6P) hoz létre:

gliikéz + ATP<«G6P + ADP
fruktéz + ATP<F6B + ADP

A gliik6z-6-foszfitot el6szor a nikotinamid-adenin-dinukleotid-foszfat (NADP) gliik6z-6-foszfit-dehidrogendz
(G6PDH) enzim jelenlétében glitkondt-6-foszfittd oxiddlja. A keletkezett redukélt nikotinamid-adenin-dinukle-
otid-foszfat (NADPH) mennyisége ardnyos a glitkdz-6-foszfittal, igy a glitkkdzzal.

G6P + NADP «glitkondt-6-foszfit + NADPH + H*

A redukdlt nikotinamid-adenin-dinukleotid-foszfitot (NADPH) 340 nm-en mért abszorpcidja alapjin hatd-
rozzuk meg.

E reakcié végén a fruktdz-6-foszfit glikkoz-6-foszfattd alakul a foszfogliik6z-izomerdz (PGI) hatdsdra:
FoP<«c6P

A glitkkdz-6-foszfat ismét reakciba 1ép a nikotinamid-adenin-dinukleotid-foszfattal, és gliikondt-6-foszfatot és
redukélt nikotinamid-adenin-dinukleotid-foszfitot (NADPH) hoz létre, ez ismét meghatdrozhaté.

ESZKOZOK

— Spektrofotométer, amely lehet6vé teszi 340 nm-en a mérést, azon a hullimhosszon, amelyen az NADPH
abszorpcija a maximumén van. Mivel abszolit mérésekrdl van sz6 (a szdmitdsokhoz nem kalibracios
gorbéket, hanem az NADPH moldris abszorpcids egyiitthatéjat haszndljuk), ezért a késziilék hullimhossz
pontossagat és az abszorpcié linearitdsdt ellendrizni kell.

Ha a fenti spektrofotométer nem dll rendelkezésre, nem folytonos spektrumd fotométer is haszndlhato,
amely lehetvé teszi a méréseket 334 nm-nél vagy 365 nm-nél.

— 1 cm fényttal rendelkezd tivegkiivettdk vagy egyszer haszndlatos kiivettdk.
— Pipettdk az enzimes mintaoldatokhoz, 0,02, 0,05, 0,1, 0,2 ml.

REAGENSEK

1. oldat: pufferoldat (0,3 M trietanolamin pH = 7,6; 4x10>M en Mg2+): oldjunk fel 11,2 g trietil-alkoholamin-
hidrokloridot (C,Hs)sN-HCl) és 0,2¢ Mg SO, 7 H,0-t 150 ml kétszer desztilldlt vizben, és adjunk hozzd
mintegy 4 ml 5 M natrium-hidroxid-oldatot (NaOH), hogy 7,6 pH-értéket kapjunk, és toltsitk fel 200 ml-re.

Ez a pufferoldat négy hétig tarthaté el + 4 °C hdmérsékleten.

2. oldat: nikotinamid-adenin-dinukleotid-foszfat-oldat (kb. 11,5x1073M): oldjunk fel 50 mg dinatrium-nikoti-
namid-adenin-dinukleotid-foszfatot 5 ml kétszer desztilldlt vizben.

Ez az oldat négy hétig tarthaté el + 4 °C hdmérsékleten.

3. oldat: adenozin-5-trifoszfat-oldat (kb. 81x10-3M): oldjunk fel 250 mg dindtrium-adenozin-5"-trifoszfdtot és
250 mg nétrium-hidrogén-karbondtot 5 ml kétszer desztillélt vizben.

Ez az oldat négy hétig tarthaté el + 4 °C hdmérsékleten.

4. oldat: hexokindz/gliik6z-6-foszfit-dehidrogendz: keverjiink 6ssze 0,5 ml hexokindzt (2 mg fehérje/ml, azaz
280 Ujml) 0,5 ml gliik6z-6-foszfat-dehidrogendzzal (1 mg fehérje/ml).

Ez az oldat egy évig tarthat6 el kb. +4 °C hdmérsékleten.
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4.5.

5.1.

5.2.

5. oldat: foszfoglikkéz-izomerdz (2 mg fehérje/ml, azaz 700 Ujml). A szuszpenziét higitds nélkiil hasznaljuk.
Ez az oldat egy évig tarthat6 el kb. +4 °C hdmérsékleten.

Megjegyzés:

A titrdldshoz szitkséges Gsszes reagens kaphatd kereskedelmi forgalomban.

ELJARAS

A minta elGkészitése

A gliikkéz és fruktdz varhatd koncentracidjatdl fiiggSen higitsuk a mintdt az aldbbiak szerint:

Mérés 340 és 334 nm-en Mérés 365 nm-en Higitas vizzel F higitdsi tényez8

0,4 g[l-ig 0,8 g/l — —
4,0 g[l-ig 8,0 g/l 1+9 10
10,0 g/l-ig 20,0 g/l 1+ 24 25
20,0 g/l-ig 40,0 /1 1+ 49 50

40,0 g/l-ig 80,0 g/l 1+99 100

40,0 gl folott 80,0 g/l folott 1+ 999 1000

Titrdlds

340 nm-es hullimhosszra bedllitott spektrofotométerrel végezziik el a méréseket, levegSt (nincs kiivetta a
fényttban) vagy vizet haszndlva referenciaként.

Homérséklet legyen 20 °C és 25 °C kozott.

Két kiivettdba, amelyek fényttja 1 cm, helyezziik az aldbbiakat:

Referenciakiivetta Mintakiivetta
1. oldat (4.1.) 20 °C-ra bedllitva 2,50 ml 2,50 ml
2. oldat (4.2.) 0,10 ml 0,10 ml
3. oldat (4.3) 0,10 ml 0,10 ml
Mérendd minta 0,20 ml
Kétszer desztilldlt viz 0,20 ml

Keverjiik ssze, majd kb. hdrom perc miilva olvassuk le az oldatok abszorbancidjit (Al). Az aldbb oldat
hozzdaddsdval inditsuk be a reakciot:

4, oldat (4.4 0,02 ml 0,02 ml

Keverjiik Ossze; varjunk 15 percet; olvassuk le az abszorbancidt, és ellendrizziik, hogy a reakci6 tovabbi két
perc mulva befejezédott-e (A,).

Ezt kovetSen rogton adjuk hozzd a kovetkezd oldatot:

5. oldat (4.5.) 0,02 ml 0,02 ml

Keverjiik Ossze; olvassuk le 10 perc milva az abszorbancidt; és ellendrizziik, hogy Gjabb két perc elteltével
megdllt-e a reakci6 (As).

Szamitsuk ki a referenciakiivettira és a mintakiivettdra az abszorbancidk kozotti killonbséget:
A, — Ay megfelel a gliikznak,

Az — A, megfelel a fruktéznak,



C 43/16

Az Eurépai Unié Hivatalos Lapja 2010.2.19.

5.3.
5.3.1.

Szdmitsuk ki az abszorbanciakiilonbségeket a referenciakiivettdra (AAg) és a mintakiivettdra (AAp), és ebbdl az

aldbbiakat:
gliikkéz esetén: AAg = AAp — AAt
fruktdz esetén: AAp = AAp — AAg
Megjegyzés:

Az enzimreakci6 befejezdéséhez szitkséges id6 tételrdl tételre valtozhat. A fent megadott idStartam csak
irdnymutatd jellegdi, és ajanlatos azt meghatdrozni minden egyes tételhez.

Az eredmények megaddsa
Szdmitds
A koncentréci6 kiszdmitdsdnak dltalinos képlete a kovetkezd:

C=((Vx PM)e x d x v x 1000)) x AA (g]l)

<
1

a tesztoldat térfogata (ml)

v = a mintaoldat térfogata (ml)

PM = a meghatdrozand6 anyag molekulatomege
d = a kiivetta fényttja (cm)

¢ = az NADPH abszorpcids egyiitthatéja 340 nm-en = 6,3 (mmol™! x | x cm™)

V = 2,92 ml a gliikéz meghatdrozasdhoz
V = 2,94 ml a frukt6z meghatdrozdsihoz
v =0,20 ml

PM = 180

d=1

igy tehdt
glitk6z esetén: C (g/l)= 0,417 x AAg
fruktdz esetén: C (gfl) = 0,420 x AAg
Ha a mintat el6készitése sordn higitottdk, szorozzuk be az eredményt az F higitdsi tényezGvel.
Megjegyzés:
Ha a méréseket 334 vagy 365 nm-en végeztiik, az aldbbi értékeket kapjuk:
— mérés 334 nm-en: £ = 6,2 (mmole™! x 1 x cm™)
gliikkéz esetén: C (g/l) = 0,425 x AAg
fruktéz esetén: C (gfl) = 0,428 x AAg
— mérés 365 nm-en: € = 3,4 (mmole? x | x cm™)
glitkéz esetén: C (gfl) = 0,773 x AAqg
fruktéz esetén: C (gfl) = 0,778 x AAg
Ismételhetdség (r)
r=0,056 x
Reprodukdlhatdsdg (R)

R

0,12 + 0,076 x;

X

; = a glikkdz, illetve a fruktéz koncentrici6ja g[l-ben.
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7 CUKOR  MEGHATAROZASA NAGYTELJESITMENYU FOLYADEKKROMATOGRAFIAVAL  (HPLC)
(SZACHAROZ) (OIV-AS-311-03-SUCRES) - II. TIPUSU MODSZER

(p.m.)

[Ennek az analitikai mddszernek a leirdsdt feliilvizsgdljdk az OIV hatdsdgai. A leirds egy késébbi bizottsdgi kozleményben keriil
kozzétételre azt kovetden, hogy az OIV a feliilvizsgdlt szoveget kozzéteszi A borok nemzetkozi analitikai mddszereinek kézikonyve”
cmi kiadvdnya 2010-es kiaddsdban. A kozzététel megtorténtéig irdnymutatd jelleggel figyelembe lehet venni a 2676/90/EGK
bizottsdgi rendelet melléklete 6. fejezetének 3. pontjdt.]
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Py

8 A MUST, SZ6L6MUSTSURITMENY FINOMITOTT SZOLOMUSTSURITMENY ES BOR FF.L]AVITASANAK
KIMUTATASA A DEUTERIUM MAGNESES MAGREZONANCIAS MERESEVEL (SNIF-NMR/RMN-FINS) (OIV-
AS-311-05-ENRRMN) - 1. TIPUSU MODSZER

(p-m.)

[Ennek az analitikai mddszernek a lefrdsdt feliilvizsgdljdk az OIV hatdsdgai. A leirds egy késébbi bizottsdgi kozleményben keriil
kozzétételre azt kovetden, hogy az OIV kozgyilése elfogadja a végleges szoveget. E hatdrozat meghozataldig irdnymutatd jelleggel
figyelembe lehet venni a 2676/90/EGK bizottsdgi rendelet mellékletének 8. fejezetét.]
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9 TERFOGATSZAZALEKBAN MEGHATAROZOTT’ ALKOHOLTARTALOM (OIV-AS-312-01-TALVOL) - L
TIPUSU MODSZER

(p-m.)

[Ezeknek az analitikai mddszereknek a leirdsdt feliilvizsgdljdk az OIV hatdsdgai. A leirdsok egy késébbi bizottsdgi kdzleményben
keriilnek kozzétételre, mihelyt azokat az OIV kozzéteszi a ,Borok nemzetkozi analitikai mddszereinek kézikonyve cimii” kiadvdnya
2010-es kiaddsdban. A kozzététel megtorténtéig irdnymutatd jelleggel figyelembe lehet venni a 2676/90/EGK bizottsdgi rendelet
mellékletének 3. fejezetét.]
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10 SZOLOMUST, SZOLOMUSTSURITMENY VAGY FINOMITOTT szc’iL(’iMUSTSI’iRI'TMli:NY

FERMENTALASAVAL ELOALLITOTT BORALKOHOL VAGY ETANOL !>C/'2C IZOTOPARANYANAK

MEGHATAROZASA 1ZOTOPOS TOMEGSPEKTROMETRIAVAL (OIV-AS-312-06-ETHANO) - IL TIPUSU
MODSZER

1. ALKALMAZASI TERULET

A modszer lehet6vé teszi sz6l6bol késziilt termékek (must, szSlémuststritmény, finomitott sz8lémuststrit-
mény) fermentdldsval el§éllitott boralkohol és etanol 13C[!12C-izotépardnydnak meghatdrozdsét.

2. REFERENCIASZABVANYOK
ISO: 5725:1994 ,A meghatdrozdsi moédszerek és eredmények pontossiga
(hibatlansdg és pontossdg): alapmddszer egy szabvanyos mérési modszer
ismételhetdségének és reprodukalhatésdganak meghatdrozdsara”
V-PDB: Vienna-Pee-Dee Belemnit (Rppg = 0,0112372).

OIV mddszer AS-311-O5-ENRRMN A sz8lémust, sz8l6muststiritmény, finomitott sz616muststiritmény és bor
feljavitdsanak kimutatdsa a deutérium mégneses magrezonancids méré-
sével (SNIF-NMR).”

3. KIFEJEZESEK £S MEGHATAROZASOK
Bc2c: szén-13 (13C)- és szén-12 (12Q)-izotdpok ardnya egy adott mintdban.
s1C: szén-13 (13C)-tartalom ezrelékben (%o) kifejezve.
SNIF-NMR: a vizsgdlt természetes izotép frakciondldsa mdgneses rezonancidval.
V-PDB: Vienna-Pee-Dee Belemnit. A PDB a 13-as szénizotop-tartalom természetes

véltozatainak mérésére szolgald elsGdleges referenciaanyag, amely a dél-
karolinai (USA) Pee-Dee formdciobdl szdrmazd krétakori belemnitbdl
eléallitott kalcium-karbondtbél 4ll. 13C[12C -izotépardnya (vagy Rppp)
0,0112372. A PDB-készletek mdr régéta kimeriiltek, mégis ez maradt a
13-as szénizotop-tartalom természetes véltozatainak kifejezésére haszndlt
elsGdleges referencia, amely szerint a bécsi Nemzetkozi Atomenergia-
igynokségtSl (IAEA) beszerezhetd referenciaanyagokat kalibrdljdk. A
természetben el6forduld szén-13 izotopos eléforduldsit hagyomdnyosan
a V-PDB ardnyaban fejezziik ki.

m/(z: tomeg/toltés ardny.

4. A MEGHATAROZAS ELVE

A fotoszintézis sordn a szén-dioxid asszimildcidja a novényekben két f6 anyagcsere utjan torténik, a Cs-
metabolizmuson (Calvin-ciklus) és a C,-metabolizmuson (Hatch és Slack) keresztiil. E két fotoszintetikus
mechanizmus kiilonb6z6 tipust izotopfrakcionaldst jelent. A C4-novényekbdl szarmazd termékek, igy példdul
a cukrok és fermentdcioval keletkezd alkohol nagyobb mennyiségti 13-as szénizot6pot tartalmaznak, mint a
C3-novények hasonld termékei. A legtobb névény, igy a sz6l6 és a cukorrépa is a Cs-csoportba tartozik. A
cukorndd és a kukorica viszont a C4-csoportba tartoznak. A !*C-tartalom mérése lehet6vé teszi a sz6l6termé-
kekhez (sz6l6must, bor stb.) hozzdadott C4-eredetl cukrok (cukorndd- vagy kukorica-izoglitkéz) kimutatdsat és
kiértékelését. A 13C-tartalomra és a SNIF-NMR-rel kapott adatok egyiittesen lehet6vé teszik a Cs- és Cy-
novényekbdl szdrmazé cukrok és alkoholok hozzdadott mennyiségeinek kvantitativ meghatdrozasat.

A D3C-tartalmat ﬁgy hatdrozzuk meg, hogy a minta teljes elégetése sordn képz6dd szén-dioxidot mérjitk. A
180, 170, 160, 13C és 12C-izotépok kiilonboz6 lehetséges kombindcioibol szdrmazo f6 tomeg-izotopomerek —
a 44-es (12C100,), a 45-6s (13C100, és 12C170100) és a 46-0s (12C1°0180) — mennyiségét egy izotparany-
méré tomegspektrométer harom kulonbozo kollektora dltal mért iondramokbdl hatdrozzuk meg. Alacsony
koncentrdci6juk miatt a 13C170100 és 12C170, izotopomerek hozzdjiruldsa elhanyagolhaté. Az m[z = 45-re
kapott iondramot korrigalni kell a 12C170160-ra, amelyet az m[z = 46-ra mért tényleges dramintenzitds alapjan
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kell kiszamitani, figyelembe véve a 130 és 170 relatfv mennyiségét (Craig-korrekcié). A nemzetkozi referencia-
anyaggal, a V-PDB-vel kalibrélt referenciaanyaggal torténg 6sszehasonlitds lehetvé teszi a 13C-tartalom kisza-
mitdsat a relativ §'3C-skaldn.

REAGENSEK

A sziikséges anyagok és eszkozok a laboratériumban haszndlt berendezéstdl fiiggenek (6. pont). A leggyak-
rabban alkalmazott rendszerek elemanalizdtorokon alapulnak. A rendszerekhez hasznélhatok olyan kiegészitdk,
amelyek lehet6vé teszik lezdrt fémkapszuldkban helyezett mintdk alkalmazdsat, vagy folyékony mintdk beinjek-
téldsat egy szeptumon keresztiil, fecskendd alkalmazdsaval.

Az alkalmazott berendezéstdl fiiggGen az aldbbi referenciaanyagokat, reagenseket és eszkozoket hasznalhatjuk:
— referenciaanyagok

— az IEAE-t6l:

Név Anyag 813C a V-PDB (9)-hez képest
— JAEA-CH-6 Szachar6z - 10,4 %o
— IAEA-CH-7 Polietilén -31,8 %o
— NBS22 Olaj -29,7 %o
— USGS24 Grafit -16,1 %o

— a geel-i (BE) IRMM-td] (Etalonanyag- és Mérésiigyi Intézet):

Név Anyag 813C a V-PDB (9)-hez képest
— CRM/BCR 656 Boralkohol —26,93 %o
— CRM/BCR 657 Gliikkéz —=10,75 %o
— CRM/BCR 660 Vizes alkohololdat (alkoholtar- -26,72 %o
talom: 12 %)

— nemzetkdzi referenciaanyagokkal kalibralt, ismert 13C[12C-ardnyti standard minta,

— continuous-flow (dtfolydsos) rendszerekhez sziikséges fogyodeszkozok jegyzéke a teljesség igénye nélkiil:
— hélium az analizishez (CAS 07440-59-7),
— oxigén az analizishez (CAS 07782-44-7),

— szén-dioxid az analizishez, méasodlagos referenciagazként a '3C-tartalom meghatdrozdséhoz (CAS
00124-38-9),

— oxidécids reagens az égetSrendszer kemencéjéhez, példdul réz(ll)-oxid elemi analizishez (CAS 1317-38-
0),

— vizmegkot§ anyag az égés sordn keletkezd viz eltdvolitdsdra, példdul anhidron-elemanalizishez (magné-
zium-perklordt) (CAS 10034-81-8) (nem sziikséges olyan berendezésekhez, amelyekben van kriogén-
csapdakkal vagy szelektiv permedbilis kapilldrisokkal mtikodd vizeltdvolité rendszer).

KESZULEKEK ES BERENDEZESEK
Izotopardny-tomegspektrométer (IRMS)

Természetes eléforduldsi CO,-gdz relativ 13C-tartalménak legaldbb 0,05 %o bels§ pontossigti relativ értékben
(9. pont) kifejezett meghatdrozdsira alkalmas izotopardny-tomegspektrométer (IRMS). A belsd pontossdg itt
ugyanannak a CO,-mintdnak a két mérése kozotti killonbséget jelenti. Az izotpardnyok mérésére alkalmazott
tomegspektrométer dltaldban hdrmas kollektorral van felszerelve, hogy egyszerre mérhesse az m/z = 44, 45 és
46 intenzitdst. Az izotdpardny-tomegspektrométernek vagy kett6s bemeneti nyildssal kell rendelkeznie, hogy
felvdltva tudja mérni az ismeretlen mintt és a referenciamintdt, vagy tartalmaznia kell egy olyan integralt
rendszert, amely elvégzi a mintdk kvantitativ elégetését, és elvélasztja a szén-dioxidot a tobbi égésterméktd],
miel6tt megtorténne a tomegspektrometrids mérés.
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6.2.

6.2.1.

6.2.2.

EgetSkésziilék

Eget6késziilék, amely alkalmas etanol szén-dioxiddd torténd kvantitativ 4talakitdsdra és az egyéb égéstermékek,
ezen beliil a viz eltdvolitdsira az izotopok frakciondldsa nélkiil. A késziilék lehet continuous-flow rendszer,
amely a tomegspektrometrids berendezés részét képezi (6.2.1. pont), vagy egy kiilon égetSrendszer (6.2.2.
pont). A késziiléknek lehet6vé kell tennie a legaldbb a 11. pontban megjelolt pontossagot.

Continuous-flow rendszerek

1Iizek a rendszerek vagy egy elemanalizdtort, vagy egy gdzkromatografot tartalmaznak az égetdrendszerrel sorba
otve.

A fémkapszulds mintdk fogaddsdra alkalmas rendszerekhez az aldbbi laboratériumi eszkozokre van szitkség:

— kalibrélt mikrofecskendd vagy mikropipetta megfelels tiikkel,

— legaldbb 1 pg pontossig mérleg,

— csipesz a kapszuldzédshoz,

— onkapszula folyékony mintdkhoz,

— Onkapszula szilird mintdkhoz.

Megjegyzés:

az etanolmintdk pdrolgdsdnak megakadélyozdsa érdekében a kapszuldkba beletehetiink egy nedvszivé anyagot

is (példaul Chromosorb W 45-60-as mesh-szamut), feltéve, ha el6zéleg egy minta nélkili méréssel ellendriztiik,
hogy nem tartalmaz olyan mennyiség(i szenet, amely befolydsolnd a mérések eredményét.

Egy folyadék injektorral felszerelt elemanalizitor vagy egy égetéses kromatogréfids elGkészitd rendszer alkal-
mazdsakor az aldbbi laboratériumi eszkozokre van sziikség:

— fecskend§ a folyadékokhoz,
— légmentesen zdrd rendszerrel és inert szeptumokkal felszerelt lombikok.

A fent felsorolt laboratériumi eszkozok csak példak, amelyek a laboratériumban haszndlt égets- és tomegs-
pektrometrids késziilék tipusdtdl fiiggen mds, azonos teljesitményt berendezésekkel is helyettesithetdk.

Kiils6 elékészitd rendszer

A mérend6 mintdk elégetésével elddllitott szén-dioxid-mintdkat és a referenciamintdkat gomblombikokba
gy(jtjiik, majd behelyezziik izotépanalizis céljabdl a spektrométer kettds bemenetébe. Sokféle, szakirodalomban
ismertetett égetSkésziilék alkalmazhaté:

— kering6 oxigénnel feltoltott zdrt égetSrendszerek,

— hélium- és oxigéndramos elemanalizdtorok,

— oxidéloszerként réz(ll)-oxiddal toltott, lezdrt iiveggdombaok.

A VIZSGALANDO MINTAK ELOKESZITESE

Az izotopvizsgdlat elStt a borbdl ki kell vonni az etanolt. Ezt a bornak a SNIF-NMR médszer (OIV - MA-E-

AS311-05-ENRRMN) 3.1. pontjban ismertetett desztillldsaval végezziik.

Sz6l6must, sz6lémustsiiritmény és finomitott sz6l6muststiritmény esetében a cukrokat el6szor etanolld kell
fermentdlni a SNIF-NMR médszer (OIV - MA-E-AS311-05-ENRRMN) 3.2. pontjdban leirtak szerint.
ELJARAS

Az el6készités minden 1épését gy kell végezni, hogy az etanol mennyiségében ne legyen jelentSsebb parolgdsi
veszteség, amely megvaltoztatnd a minta izotop-Osszetételét.
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Az aldbbiakban egy, az etanolmintdk kereskedelmi forgalomban kaphaté automatikus égetdérendszerek segit-
ségével torténd elégetésére dltaldnosan alkalmazott eljdrdst ismertetiink. Az izotdpanalizishez sziikséges szén-
dioxid elddllitdisahoz barmely egyéb olyan moddszer is alkalmazhatd, amely biztositja, hogy az etanolminta
parolgasi veszteség nélkiil és teljes egészében szén-dioxiddd alakuljon &t.

Elemanalizdtor alkalmazasdn alapul6 kisérleti eljards:
a) a mintdk kapszuldba helyezése:
— haszndljunk kapszuldkat, csipeszeket és egy tdlcdt, amelyek mindegyikének tisztinak kell lennie,
— a csipesz segitségével fogjunk meg egy megfeleld méretd kapszulat,
— egy mikropipetta segitségével tegyiink megfelel§ mennyiségti folyadékot a kapszuldba,
— Megjegyzés:

2 mg szén eldllitdsahoz 3,84 mg abszolut etanol vagy 4,17 mg 92 tomegszazalék alkoholtartalma
desztillitum kell. A desztillitum megfelel6 mennyiségét ennek alapjan kell kiszdmolni, a tomegspekt-
rometrids késziilék érzékenysége szerint sziikséges szénmennyiségnek megfelelGen,

— a csipesz segitségével zarjuk le a kapszuldt,
— minden kapszula legyen teljesen zart. Ha nem az, el kell dobni, és 4j kapszuldt kell késziteni,
— minden mintdbdl két kapszuldt kell késziteni,

— tegyitk a kapszuldkat az elemanalizdtor automata mintavevéjén 1évé tdlca megfelel§ helyére. Minden
kapszulét gondosan el kell ldtni sorszdmmal,

— helyezziik a referenciamintdkat tartalmazé kapszuldkat szisztematikusan a mintasorozatok elejére és
végére,

— a mintasorozatokba szabdlyos kozonként tegyiink egy-egy kontrollmintat;
b) az clemanalizis és a tomegspektrometrids késziilék ellendrzése és bedllitdsa:

— a minta optimdlis elégetéséhez megfelelGen dllitsuk be az elemanalizdlé kemencék hémérsékletét és az
oxigén- és héliumdramot,

— ellendrizziik, hogy az elemanalizdl6 és a tomegspektrometrids késziilék nem szivdrog-e (példéul tgy,
hogy a N,-nek megfelel6 m/z = 28-ndl ellendrizziik az iondramot),

— dllitsuk be a tomegspektrométert m/z = 44-, 45- és 46-ndl torténd iondram mérésre,
— a mintdk mérése el6tt ismert kontrollmintdk alkalmazdsaval ellendrizzitk a rendszert;
¢) a mérések elvégzése:

Az elemanalizdtor (vagy a kromatograf) automata mintavevGjére helyezett mintdk sorban egymds utdn
bekeriilnek a rendszerbe. Az egyes mintdk elégetésekor képz6ds szén-dioxid dtkeriil a tomegspektromé-
terbe, ahol megtorténik az iondrammérés. A rendszerhez kapcsolt szdmitogép rogziti a mért iondramérté-
keket, és kiszdmitja az egyes mintdkhoz tartozé d-értékeket (9. pont).

SZAMITAS

A médszer célja a borbdl vagy a sz616 fermentdldsdval elddllitott termékekbdl kinyert etanol '3C[2C -izotép-
ardnydnak meghatdrozdsa. A 13C[12C-izotop-ardnyt egy referenciamintdtél valé eltéréssel fejezhetjiik ki. A szén-
13 izot6pos eltérését (§13C) ezutdn egy ezrelékes delta-skdldn (§/1 000) szdmithatjuk ki gy, hogy dsszeha-
sonlitjuk a mérendé mintdval kapott eredményeket egy, az elsGdleges nemzetkozi referenciaminta (V-PDB)

alapjan el6zetesen kalibrélt referenciaminta eredményeivel. A §!3C-értékeket a referencidhoz képest a kovetke-
z8képpen fejezziik ki:

13 -
g Cminta/referencia %0 = 1000 * (Rpnea = Rreferencia)/Rreferencia

ahol az Ryyinea 65 aZ Rigferencia @ Minta és a referenciaként haszndlt szén-dioxid 13C/[!2C-izotép-ardnya.
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10.

11.

A §13C-értékeket a V-PDB-hez képest a kovetkezSképpen fejezziik ki:

13 = 8§13 13 13 13
8 Cminta/V-PDB %o =& Cminta/rcfcrcncia +0 Crcfcrcncia/V-PDB + (6 Cminta/rcfcrcncia x 8 Crcfcrcncia/V-PDB)/ 1000

ahol a képletben a 8"3Cpeferencialv-ppp @ referenciaminta elézetesen meghatérozott izotépos eltérése a V-PDB-t6l.

A berendezésben mérési feltételek viltozdsa miatt az egymds utdni mérések sordn kisebb eltérések tapasztal-
haték. Ilyen esetben a mintdk §!3C-értékeit a referenciaminta mért és valés §'3C-értéke kozotti kiilonbségnek
megfelelGen kell korrigdlni, és a valés §13C-értéket el6zetesen a V-PDB-nek egy nemzetkozi referenciaanyaggal
torténd osszehasonlitdsdval kell kalibrélni. Feltételezhetjiik, hogy a referenciaminta két mérése kozotti eltérés, és
igy a mintdkkal kapott eredményekre alkalmazandé korrekcid is linedris. A referenciamintdt minden mintaso-
rozat el6tt és utdn meg kell mérni, majd ezt kovetSen linedris interpoldci6 alkalmazdsdval szémithatjuk ki az
egyes mintdk korrekciojat.

MINOSEGBIZTOSITAS ES -ELLENORZES

Ellendrizziik, hogy a referenciaminta 13C-értékének eltérése az elfogadhaté értéktsl legfeliebb 0,5 %o legyen. Ha
nagyobb, ellendrizni kell, és sziikség esetén modositani kell a spektrométer bedllitdsait.

Minden egyes minta esetében ellendrizziik, hogy az egymds utdn lemért két parhuzamos kapszula eredményei
kozotti eltérés nem haladja meg a 0,3 %o-ot. Egy minta végeredménye a két kapszuldra kapott értékek dtlaga.
Ha az eltérés meghaladja a 0,3 %o-ot, a mérést meg kell ismételni.

A mérés helyességének ellenbrzése torténhet az m/z = 44-nél mért iondram alapjan, amely ardnyos az
elemanalizdtorba injektdlt szén mennyiségével. Standard koriilmények kozott az iondramnak nagyrészt dllan-
donak kell lennie a vizsgdlt mintdkra. JelentSs eltérés jelezheti az etanol elparolgdsat (példaul a kapszulak nem
megfelel§ zdrdsa esetén) vagy az elemanalizitor, illetve a tomegspektrométer instabilitdsat.

A MODSZER TELJESITMENYENEK JELLEMZOI (PONTOSSAG)

Borbdl, valamint cukornddbdl és cukorrépdbdl szarmazé alkoholpdrlat, tovabbd ilyen kiinduléanyagok kiilon-
b6z6 keverékeit tartalmazé desztillitumokon laboratériumok kozotti korvizsgdlatot végeztek (11.1. pont).
Mivel ez a vizsgdlat nem vette figyelembe a desztilldci6s eljardst, borokon végzett mds laboratériumok kozotti
korvizsgdlatok (11.2. pont) adatait és kiilondsen az izotdpos mérésekkel kapcsolatos alkalmassagi tesztsoroza-
tokat (11.3. pont) is figyelembe vették. Az eredmények alapjin megéllapithatd, hogy megfelel§ koriilmények
kozott, és kiilonosen a SNIF-NMR-es mérések koriilményei kozott, killonbozs desztillicids rendszerek alkal-
mazdsa esetén nem jelentkeznek szignifikdns kiilonbségek a boralkohol §'2C-értékének meghatdrozdsiban. A
bor mérése sordn megfigyelt pontossagi jellemzék majdnem teljesen megegyeztek a desztillitumokkal végzett
kozos korvizsgalatok (11.1. pont) sordn kapottakkal.

Laborat6riumok kozotti korvizsgilatok desztillitumokon

A laboratériumok kozétti korvizsgalat idépontja: 1996

A laboratériumok szdma: 20
Mintaszdm: Hat minta kettés vakpréba osszehasonlitisban
Vizsgalandé anyag: etanol §13C-értéke

Mintakdd Bordszati eredet(i alkohol Cukorré];i?(;ﬁ}lloslzérmazé Cukoméﬁi(o')ll];lz drmazd
A&G 80 % 10 % 10 %
B&C 90 % 10 % 0%
D &F 0% 100 % 0%
E&I 90 % 0% 10 %
H & K 100 % 0% 0%
J&L 0% 0% 100 %




2010.2.19. Az Eurépai Unié Hivatalos Lapja C 43/25

Minta AG B/C DJF Efl H/K JL
Laboratériumok szdma a kiesG eredmé- 19 18 17 19 19 19
nyek kisztirése utdn
Az elfogadott eredmények szama 38 36 34 38 38 38
Atlagérték (613C) %o ~2532 | -26,75 | =27,79 | —25.26 | -26,63 | —12,54
S.? 0,0064 | 0,0077 | 0,0031 | 0,0127 | 0,0069 0,0041
Az ismételhetGség szérdsa (S,) %o 0,08 0,09 0,06 0,11 0,08 0,06
Ismételhetdségi hatdr r (2,8 x S)) %o 0,22 0,25 0,16 0,32 0,23 0,18
S.? 0,0389 | 0,0309 | 0,0382 | 0,0459 | 0,0316 0,0584
A reprodukdlhatdsdg szérdsa (Sp) %o 0,20 0,18 0,20 0,21 0,18 0,24
Reprodukdlhat6sdgi hatdr R (2,8 x Sg) %o 0,55 0,49 0,55 0,60 0,50 0,68

11.2. Két boron és egy alkoholon végzett laboratériumok kozotti korvizsgalatok

A laboratériumok kozotti korvizsgdlat idépontja: 1996

A laboratériumok szdma: 14 a bor desztillilasahoz, amelybsl hét meg is mérte a
boralkoholok §!3C-értékét Nyolc az alkoholminta §!3C-érté-
kének méréséhez

Mintaszam: Hirom (9,3 % (V/V) fehérbor, 9,6 % (V/V) fehérbor és 93 %
(m/m) alkohol)

Vizsgdlandé anyag: etanol §13C-értéke

Minta Vorosbor Fehérbor Alkohol
A laboratériumok széma 7 7 8
Az elfogadott eredmények szdma 7 7 8
Atlagérték (813C) %o -26,20 -26,20 -25,08
Reprodukélhatdsagi variancia S, 0,0525 0,0740 0,0962
A reprodukalhatésdg szordsa (Sp) %o 0,23 0,27 0,31
Reprodukdlhatdsdgi hatdr R (2,8 x Sg) %o 0,64 0,76 0,87

A részt vev$ laboratériumok kiilonbozd desztillicios rendszereket alkalmaztak. A résztvevdk altal visszakildott
dsszes desztillitumon egy-egy laboratériumban elvégzett izotép-meghatirozdsok (5!3C) nem mutattak rend-
ellenes értékeket, vagy olyanokat, amelyek szignifikinsan kiilonboztek volna az atlagértéktl. Az eredmények
szérdsa (S2 = 0,0059) megfelelt a desztillitumokon végzett kérvizsgalatban (11.1. pont) kapott ismételhetéségi
variancidnak (S,?).

11.3. Az izotépvizsgilatok elvégzésére valé alkalmassig ellendrzése érdekében elvégzett tanulmdnyok ered-
ményei

1994 decembere 6ta rendszeresen szerveznek nemzetkozi tanulmanyokat a boron és alkoholon (96 % (V/|V)
desztillitumok) végzett izotopos mérésekben valo jartassag tesztelésére. Az eredmények lehetdvé teszik a részt
vev§ laboratériumok szdmdra, hogy ellendrizzék az dltaluk végzett vizsgdlatok minGségét. A statisztikai adatok
alapjan meghatdrozhatjuk a mérések reprodukdlhatdsdgi kortilmények kozotti variancidjit, és ezdltal megbe-
csiilhetjitk a variancia-paramétereket és a reprodukalhatdsagi hatdrt. A borokban és desztillitumokban talélhat6
etanolok §'3C-meghatdrozasakor kapott eredmények az alabbi tdbldzatban taldlhatok:
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Bor Desztillitumok
Id6pont
N S Sg? R N SR Sk’ R
1994. december 6 0,210 0,044 0,59 6 0,151 0,023 0,42
1995. janius 8 0,133 0,018 0,37 8 0,147 0,021 0,41
1995. december 7 0,075 0,006 0,21 8 0,115 0,013 0,32
1996. marcius 9 0,249 0,062 0,70 11 0,278 0,077 0,78
1996. janius 8 0,127 0,016 0,36 8 0,189 0,036 0,53
1996. szeptember 10 0,147 0,022 0,41 11 0,224 0,050 0,63
1996. december 10 0,330 0,109 0,92 9 0,057 0,003 0,16
1997. marcius 10 0,069 0,005 0,19 8 0,059 0,003 0,16
1997. janius 11 0,280 0,079 0,78 11 0,175 0,031 0,49
1997. szeptember 12 0,237 0,056 0,66 11 0,203 0,041 0,57
1997. december 11 0,127 0,016 0,36 12 0,156 0,024 0,44
1998. marcius 12 0,285 0,081 0,80 13 0,245 0,060 0,69
1998. janius 12 0,182 0,033 0,51 12 0,263 0,069 0,74
1998. szeptember 11 0,264 0,070 0,74 12 0,327 0,107 0,91
Sulyozott dtlag 0,215 0,046 0,60 0,209 0,044 0,59

N: részt vevd laboratériumok szdma.

IsmételhetGségi és reprodukalhatésigi hatrok

A fenti tdbldzatokban megadott, killonb6zg laboratoriumok kozotti korvizsgalatok adatai alapjan erre a
modszerre — a desztilldldsi szakaszt is beleértve — az alabbi ismételhetdségi és reprodukdlhatdsdgi hatdrokat

allapithatjuk meg:

ismételhetGségi hatdr r: 0,24

reprodukdlhatésagi hatdr R: 0,6.
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11 OSSZES SAV (OIV-AS-313-01-ACITOT) - 1. TIPUSU MODSZER

MEGHATAROZAS

Osszes sav a titrdlhaté savak Osszessége. A titrdldst ligos mérdoldattal pH = 7 értékig végezziik.
Az Osszes savtartalom a szén-dioxidot nem tartalmazza.

A MODSZER ELVE

Potenciometrikus titrdlds vagy titrdlds bromtimolkék-indikdtor mellett szin-osszehasonlité oldatot hasznalva.

REAGENSEK
Pufferoldat pH 7,0:

kélium-dihidrogén-foszfat (KH,PO,): 107,3 g

1 M ndtrium-hidroxid (NaOH) oldat: 500 ml

viz: 1 000 ml.

Kereskedelmi forgalomban kaphaté referencia-pufferoldatok szintén hasznalhatok.
0,1 M ndtrium-hidroxid (NaOH) oldat.

4 g/l bromtimolkék-indikdtoroldat:

brémtimolkék (C27H28Br2058) 4 g

semleges etil-alkohol, 96 % (V/[V) 200 ml

Oldjuk fel, és adjunk hozzd:

CO,-mentes viz 200 ml

Annyi 1 M nétrium-hidroxid-oldatot,

amely elegendd a kékeszold szin létrehozdsahoz (pH7) 7,5 ml
viz 1000 ml
ESZKOZOK

Vizsugarszivatty(.

500 ml-es vakuumlombik.

pH méré és elektrédok. Az iivegelektrodot desztilldlt vizben kell tartani. A kalomel/telitett kélium-klorid
elektrodot telitett kélium-klorid oldatban kell tdrolni. Leggyakrabban kombindlt elektrédot haszndlnak: ezt
desztilldlt vizben kell tdrolni.

50 ml-es f6z8pohdr (bor), 100 ml-es f6z6pohdr (finomitott sz8lémustsdritmény).

ELJARAS

A minta el8készitése

Bor

A szén-dioxid eltdvolitdsa. Toltsiink kb. 50 ml bort egy vikuumlombikba; kapcsoljunk vakuumot a lombikra a
vizsugdrszivattytval egy vagy két percen keresztiil, mikozben folyamatosan razzuk.

Finomitott mustsiiritmény

Toltsiink 200 g pontosan lemért finomitott sz8lémuststritményt 500 ml-es mér6lombikba. Toltsiik fel jelig
vizzel, és homogenizéljuk.
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5.2
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5.2.2.

5.3.

6.1.

6.1.1.

6.2.

Potenciometrids titrilds

A pH-mér6 kalibrdldsa

A pH-mér6t 20 °C hdmérsékleten torténd haszndlatra kalibraljuk a gydrt6 Gtmutatdsa szerint pH 7,00 puffe-
roldattal 20 °C hémérsékleten.

Mérési mddszer

Az 5.1. pontban meghatdrozottak szerint el6készitett borminta 10 ml-ét, illetve a finomitott muststritmény
oldat 50 ml-ét mérjitk a f6z6pohdrba (4.4. pont), adjunk hozzd 10 ml desztilldlt vizet, és 0,1 M ndtrium-
hidroxid-oldattal (3.2. pont) pH 7,0-ig (20 °C) titrdljuk. A ligos oldatot lassan kell hozzdadni, és az oldatot
folyamatosan rdzni kell. Legyen n ml a hozzdadott 0,1 M ndtrium-hidroxid oldat térfogata.

Titrédlds indikdtorral (bromtimolkék)

El6zetes vizsgdlat: végpont szinének meghatdrozdsa

FézGpoharba (4.4. pont) ontsiink 25 ml kiforralt desztillalt vizet, 1 ml brémtimolkék-oldatot (3.3. pont) és az
5.1. pontban meghatdrozottak szerint el6készitett borminta 10 ml-ét vagy finomitott muststiritményoldat
50 ml-ét. Adjunk hozzd 0,1 M natrium-hidroxid-oldatot (3.2. pont), amig a szin kékeszoldre nem valtozik.
Ezutdn adjunk hozza 5 ml pH 7 értékd puffer oldatot (3.7.).

Meghatdrozds

Féz6poharba (4.4. pont) 6ntsiink 30 ml kiforralt desztilldlt vizet, 1 ml brémtimolkék-oldatot (3.3. pont) és az
5.1. pontban meghatdrozottak szerint el6készitett borminta 10 ml-ét vagy finomitott muststiritményoldat
50 ml-ét. Adjunk hozzd 0,1 M ndtrium-hidroxid-oldattal (3.2. pont), amig ugyanazt a szint nem kapjuk,
mint az el6zetes vizsgdlat sordn (5.3.1. pont). Legyen n ml a hozzdadott 0,1 M natrium-hidroxid térfogata.

AZ EREDMENYEK MEGADASA
Szimitdsi mod
Bor

A milliekvivalens/l-ben kifejezett Osszes savtartalmat az aldbbi Osszefiiggés adja:
A=10n

Az eredményt egy tizedes pontossdggal adjuk meg.

Az Osszes savtartalom borkésav g/l-ben kifejezve:

A" =0,075 x A

Az eredményt egy tizedes pontossdggal adjuk meg.

Finomitott mustsiiritmény

— A finomitott muststiritmény milliekvivalens/kg-ban kifejezett Gsszes savtartalma: a = 5 x n

— Az 0sszes cukortartalom egy kilogrammijdra juté milliekvivalensben kifejezett Gsszes savtartalom az aldbbi
képlet szerint hatdrozhaté meg:

A = (500 x n)/(P)
P az Gsszes cukortartalom %-ban (m/m).
Az eredményt egy tizedes pontossiggal adjuk meg.

sz

Ismételhetdség (r) indikdtorral torténd titrdlds esetén(5.3)

r = 0,9 milliekvivalens|/l

-
!

= 0,07 g/l borkésav

fehér, rozé és vorosborokra.
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6.3. Reprodukilhatésag (R) indikdtorral torténd titrilds esetén (5.3.):

Fehér és rozé borok esetén:
R = 3,6 milliekvivalens/l

R = 0,3 g/l borkgsav
Vorosborok esetén:

R = 5,1 milliekvivalens/l

R = 0,4 g/l borkésav
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12 ILLOSAVTARTALOM (OIV-AS-313-02-ACIVOL) - 1. TIPUSU MODSZER

MEGHATAROZAS

Az illésavtartalom a borban szabad vagy kotott llapotban 1év6 szerves savak, tobbnyire ecetsavak dsszessége.

A MODSZER ELVE

A borbdl vizgszdesztilldcidval elkiilonitett illosavakat titraljuk.
A szén-dioxidot titralds elStt el kell tavolitani a borbdl.

A vizg6zdesztillici6 sordn dtdesztilldlt szabad és kotott kén-dioxid mennyiségét le kell vonni az illgsavtarta-
lombdl.

A borhoz adott szorbinsavat is le kell vonni.
Megjegyzés:
Az egyes orszagokban az analizis el6tt a bor stabilizaldsdra haszndlt szalicilsav egy része jelen lehet a pdrlatban.

Ezt meg kell hatdrozni, és az illésavtartalombdl le kell vonni. A meghatdrozds moédjit e fejezet 7. szakasza irja
le.

REAGENSEK
Kristdlyos bork&sav (C4HgOg).

0,1 M ndtrium-hidroxid-oldat (NaOH).

1 %-os fenolftalein-oldat 96 % (V/[V)-os semleges alkoholban.
1:4 (V|V) higitdst sésav (pyo = 1,18-1,19 g/ml)

0,005 M j6d- (1) oldat.

Kristdlyos kélium-jodid (KI).

5 g/l keményits oldat.

Adjunk 5 g keményitdt kb. 500 ml vizhez. Folyamatos keverés mellett forraljuk fel, majd forraljuk 10 percen
keresztiil; adjunk hozzd 200 g nétrium-kloridot. Ha kihdlt, toltsiik fel egy literre.

Telitett ndtrium-borat-oldat (Na,B40, - 10H,0), mintegy 55 g/l 20 °C hémérsékleten.

ESZKOZOK

Vizg6z-desztilldcids késziilék, amely az aldbbiakbdl 4ll:

1) vizg6zfejleszté berendezés; a g6z nem tartalmazhat szén-dioxidot;
2) gbzcsével elldtott lombik;

3) rektifikdlé oszlop;

4) hiitd.

Ennek a berendezésnek az aldbbi feltételeket kell teljesiteni:

a) Ontsiink 20 ml kiforralt vizet a lombikba. Gy(jtsiink 6ssze 250 ml parlatot, és adjunk hozz4 0,1 ml 0,1 M
natrium-hidroxid-oldatot (3.2. pont) és két csepp fenolftaleinoldatot (3.3. pont). A rdzsaszin elszinezs-
désnek meg kell maradnia legaldbb 10 mdsodpercig (azaz a g6znek mentesnek kell lennie a széndioxidtol).

b) Toltsiink 20 ml 0,1 M ecetsavoldatot a lombikba. Gyjtsiink 6ssze 250 ml desztillitumot. Titrdljuk 0,1 M
nétrium-hidroxid-oldattal (3.2. pont). Legaldbb 19,9 ml-t kell titrdlni (azaz az ecetsavnak legaldbb 99,5 %-a
atdesztilldlt a vizgdzzel).



2010.2.19.

Az Eurépai Unié Hivatalos Lapja

C 4331

4.2.

4.3.

5.1.

5.2.

5.3.

6.2.

6.3.

6.4.

¢) Ontsiink 20 ml 1 M-os tejsavoldatot a lombikba. Gyfijtsiink dssze 250 ml parlatot, és titréljuk a savat 0,1 M
natrium-hidroxid-oldattal (3.2. pont).

A hozzdadott natrium-hidroxid térfogata 1,0 ml vagy anndl kevesebb kell, hogy legyen (azaz az dtdesztillélt
tejsav mennyisége 0,5 %-ndl nem tobb).

Minden késziilék és eljardsmod, amely kielégiti a fenti kovetelményeket, hivatalosan nemzetkozileg elfogadott.
Vizsugdrszivattyu.

Vakuumlombik.

ELJARAS

A minta el8készitése: széndioxid eltdvolitdsa.

Ontsiink kb. 50 ml bort vékuumlombikba; helyezziik a lombikot vizsugdrszivattyt segitségével vakuum ald egy
vagy két percig, folyamatosan rdzva.

Vizgdz-desztillicié

Ontsiink 20 ml, az 5.1. pontban meghatdrozottak szerint szén-dioxid-mentesitett bort a lombikba. Adjunk
hozzd kb. 0,5 g borkdsavat (3.1. pont). Gydjtsiink 6ssze legaldbb 250 ml desztillitumot.

Titralas

Titrdljuk a pérlatot 0,1 M nétrium-hidroxid-oldattal (3.2. pont) indikdtorként két csepp fenolftaleint hasznilva
(3.3. pont). Legyen n ml a felhaszndlt natrium-hidroxid térfogata.

Adjunk hozzd négy csepp 1:4 higitdsi sésavat (3.4. pont), 2 ml keményitSoldatot (3.3. pont) és néhany kristaly
kalium-jodidot (3.6. pont). Titrdljuk a szabad kén-dioxidot 0,005 M jodoldattal (3.5. pont). Legyen n’ ml a
felhasznélt térfogat.

Adjunk hozzd telitett ndtrium-bordt-oldatot (3.8. pont), amig a rozsaszin elszinez6dés wjbSl megjelenik.
Titréljuk a kotott kén-dioxidot 0,005 M jodoldattal (3.5. pont). Legyen n” ml a felhaszndlt térfogat.

AZ EREDMENYEK MEGADASA

Szdmitdsi méd

A milliekvivalens/l-ben kifejezett illésavtartalom egy tizedes pontossdgig az aldbbi oOsszefiiggés szerint hatd-
rozhaté meg:

A=5m-01n"-0,05n"

A g/l ecetsavban kifejezett illosavtartalom két tizedes pontossdgig az aldbbiak szerint hatdrozhaté meg:

0,300 (n - 0,1 n" = 0,05 n").

IsmételhetGség (r)

r = 0,7 milliekvivalens/l

r = 0,04 g/l ecetsav.

Reprodukilhat6sig (R)

R = 1,3 milliekvivalens/l
R = 0,08 g/l ecetsav.

Szorbinsav tartalmit bor

Mivel a szorbinsav 96 %-a vizgGzdesztillicidval dtmegy a 250 ml térfogatd pdrlatba, ennek savassigit le kell
vonni az illésavtartalombdl. 100 mg szorbinsav 0,89 millieckvivalens vagy 0,053 g ecetsavnak felel meg. A
szorbinsavtartalmat mg(l-ben, a 18. szdmt mddszer szerint hatdrozhatjuk meg.

A SZALICILSAV MEGHATAROZASA AZ ILLOSAV-DESZTILLATUMBOL
A moédszer elve

Az illésavtartalom meghatdrozdsa és a kén-dioxidra torténd korrekcié utdn a szalicilsav jelenlétét az oldat
savanyitdsa utdn, ha vas(lll)-sot adunk hozzd, ibolyaszind elszinez8dés jelzi.
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A desztillitumba az illosavtartalommal egyiitt dtkeriilt szalicilsav meghatdrozésit egy mésodik desztillitumbdl
végezziik, amely azonos térfogatt, mint amelybdl az illésavtartalom meghatdrozasat végeztiik. Ebben a deszt-
illitumban a szalicilsav-tartalmat Gsszehasonlité kolorimetrids mddszerrel hatdrozzuk meg. Ezt levonjuk az
illésavpérlat savtartalmdbal.

Reagensek

Sésav (HC) (pyo = 1,18 a 1,19 g/ml).

0,1 M nétrium-tioszulfit- (Na, S, O3 x 5 H,0) oldat.

10 % (m/V) vas(Il)]-ammonium-szulfit-oldat [Fe, (SO4); x (NH,); SO4 x 24 H,0].

0,01 M ndtrium-szalicildt-oldat. 1,60 g/l ndtrium-szalicilitot (NaC;H;05) tartalmazé oldat.
Eljards

Szalicilsav kimutatdsa az illdsavpdrlatban.

Kozvetleniil az illésav-meghatdrozds és a szabad és kotott kén-dioxidra torténé korrekcié utdn toltsiink egy
Erlenmeyer-lombikba 0,5 ml sésavat (7.2.1. pont), 3 ml 0,1 M nétrium-tioszulfdt-oldatot (7.2.2. pont) és 1 ml
vas(Ill)-ammonium-szulfit-oldatot (7.2.3. pont).

Szalicilsav jelenlétében, ibolyaszind elszinez8dés jelenik meg.
Szalicilsav meghatdrozdsa

A fent emlitett Erlenmeyer-lombikon jeloljiik meg a desztillitum térfogatdt, ontsiik ki a desztillitumot, és
oblitsiik ki a lombikot.

Vizg6zdesztilliciéval desztilldljunk 4t 20 ml 4j bormintdt, és gydjtsiik Ossze a pdrlatot az Erlenmeyer-
lombikban a jelig. Adjunk hozzd 0,3 ml tomény sésavat (7.2.1. pont) és 1 ml vas(lll)-ammoénium-szulfat-
oldatot (7.2.3. pont). Az Erlenmeyer-lombikban az oldat szine ibolyaszintre valtozik.

Egy ugyanolyan Erlenmeyer-lombikba, mint amit a jellel megjeldltiink, éntsiink desztillélt vizet a jelig. Adjunk
hozza 0,3 ml tomény sésavat (7.2.1. pont) és 1 ml vas(Ill)-ammonium-szulfit-oldatot (7.2.3. pont). Biirettabdl
engedjiink hozzd 0,01 M natrium-szalicildt-oldatot (7.2.4. pont) mindaddig, amig ugyanolyan intenzitds
ibolyaszint kapunk, mint a desztillitum szine.

Legyen n'’’ a biirettdbdl hozzdadott oldat térfogata ml-ben.
Az illésavtartalom korrigdldsa

’

Vonjuk le a 0,1 x n'"’ ml-t az illsavtartalom meghatdrozdsa sordn a desztillitum savassaganak titraldsahoz
haszndlt 0,1 M ndtrium-hidroxid-oldat n ml térfogatdbdl.
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13 CITROMSAYV (OIV -AS-313-09-ACIENZ) - II. TIPUSU MODSZER

A MODSZER ELVE

A citromsavat oxalacetdttd és acetattd alakitjuk egy citrdt-lidzzal (CL) katalizalt reakcidban:
Citrat <oxalacetdt + acetdt

Malét-dehidrogendz (MDH) és laktdt-dehidrogendz (LDH) jelenlétében az oxdl-acetdt és annak dekarboxilezési
terméke a piruvdt, L-maldttd és L-laktdttd redukdlédik a redukalt nikotinamid-adenin-dinukleotid (NADH)
segitségével:

oxdlacetdit + NADH + H*<-maldt + NAD*

piruvdt + NADH + H' <-laktdt + NAD"

Az NAD+-4 oxiddlt NADH-mennyiség ezekben a reakcidkban ardnyos a jelenlévd citrdt mennyiségével. Az
NADH oxid4cidjat az abszorbancia ebbdl eredd csokkenésével mérjitk 340 nm hullimhosszon.

REAGENSEK
Pufferoldat pH 7,8

(0,51 M glicil-glicin; pH 7,8; Zn2*(0,6 x 10" *M):
oldjunk fel 7,13 g glicil-glicint kb. 70 ml kétszer desztilldlt vizben.

Allitsuk be a pH-értéket 7,8-ra kb. 13 ml 5 M nétrium-hidroxid oldattal, adjunk hozzd 10 ml cink-klorid-
oldatot (80 mg ZnCl, 100 ml H,0O-ban), és toltsiik fel 100 ml-re kétszer desztilldlt vizzel.

Az oldat legaldbb négy hétig eltarthaté 4 °C-os hémérsékleten.

Redukélt nikotinamid-adenin-dinukleotid- (NADH) oldat (kb. 6 x 10~ 3 M): oldjunk fel 30 mg NADH-t és
60 mg NaHCO;-t 6 ml kétszer desztilllt vizben.

Malét-dehidrogendz laktat-dehidrogendz-oldat (MDH/LDH) (0,5 mg MDH/ml,2,5 mg LDH/ml): keverjiink ossze
0,1 ml

MDH-t (5 mg MDH/ml), 0,4 ml 3,2 M ammonium-szulfat-oldatot és 0,5 ml (5 mg/ml) LDH-t. Ez a szuszpenzi
eltarthat6 legaldbb egy évig 4 °C hémérsékleten.

Citrét-lidz (CL, 5 mg fehérje/ml): oldjunk fel 168 mg liofilizdtumot 1 ml jéghideg vizben. Ez az oldat 4 °C
hémérsékleten legaldbb egy hétig, ha pedig lefagyasztjuk, legaldbb négy hétig eltarthaté.

Ajanlatos a meghatdrozds elStt az enzimaktivitdst ellendrizni.
Polivinilpolipirrolidon (PVPP)
Megjegyzés: A meghatdrozdshoz sziikséges Osszes reagens kaphaté kereskedelmi forgalomban.

ESZKOZOK

Spektrofotométer, amellyel 340 nm-en lehet méréseket végezni, amely hullimhosszon az NADH-abszorpci6
maximuma van.

Ennek hidnydban, nem folytonos spektrumi fotométer is haszndlhatd, amely lehet6vé teszi a méréseket 334
vagy 365 nm-en. Mivel abszolit abszorbanciamérések torténnek (azaz kalibrdciés gorbéket nem haszndlunk, de
standardizdlds torténik a NADH abszorpcids koefficiensének figyelembevételével), a késziilék hullimhosszpon-
tossdgat és az abszorpcidlinearitdsat ellendrizni kell.

Uvegkiivettdk 1 cm-es fényuttal vagy egyszer haszndlatos kiivettk.
Mikropipettdk 0,02-2 ml kozotti térfogatok pipettdzasdra.

A MINTA ELOKESZITESE

A citrdtmeghatdrozdst normdl esetben kozvetleniil a borbdl végezziik elézetes szintelenités és higitds nélkiil,
feltéve hogy a citromsavtartalom kevesebb, mint 400 mg/l. Egyébként higitsuk a bort mindaddig, amig a
citrdtkoncentracié 20 és 400 mg/l kozott lesz (azaz 5 és 80 pg kozott a mintarészben).
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6.1.

A fenolvegyiiletekben gazdag vorosborok esetében PVPP-vel vald el6zetes kezelés ajanlott:
készitsiink kb. 0,2g PVPP-b6l vizes szuszpenziot, és hagyjuk dllni 15 percig. Szirjiik dt sziir6papiron.

Ontsiink 10 ml bort egy 50 ml-es Erlenmeyer-lombikba, adjuk hozz4 a nedves PVPP-t, amelyet eltdvolitottunk
a szlir6rdl egy spatula segitségével. Razzuk két-hdrom percig, majd szrjik dt.
ELJARAS

A spektrofotométert 340 nm-es hullimhosszra beallitva hatdrozzuk meg az abszorbancidt az 1 cm-es kiivettak
haszndlataval, leveg6t haszndlva zéré abszorbancia (referencia) standardként (nincs kiivetta a fényttban).
Helyezziik a kovetkezdket az 1 cm-es kiivettdkba:

referenciakiivetta mintakiivetta
2.1. oldat 1,00 ml 1,00 ml
2.2. oldat 0,10 ml 0,10 ml
Mérendd minta — 0,20 ml
Kétszer desztilldlt viz 2,00 ml 1,80 ml
2.3. oldat 0,02 ml 0,02 ml

Keverjitk 0ssze, és kb. 6t perc milva olvassuk le a referencia és a minta abszorbancidjat (A).
Adjunk hozzd:

2.4. oldatot 0,02 ml 0,02 ml

Keverjitk 6ssze; varjuk meg, amig a reakcid befejezGdik (kb. ot perc), és olvassuk le referencia és a minta
abszorbancidit (A,).

Szdmitsuk ki az abszorbanciakiilonbségeket (A; — A,) a referenciakiivettira (AA1) és a mintakiivettékra (AAp).
Végil szamoljuk ki ezen kiilonbségek kozotti killonbséget.
AA = AA p - AAg

Megjegyzés: Az enzimreakcio befejezdéséhez szitkséges idS tételrdl tételre valtozhat. A fenti érték csak irdny-
mutaté jellegdi. Ajdnlatos azt minden tételre meghatdrozni.

AZ EREDMENYEK MEGADASA

A citromsav-koncentriciot mg/l-ben adjuk meg, egész szamban kifejezve.
Szdmitdsi méd
A koncentracié mg/l-ben torténé kiszdmitdsdhoz az aldbbi altaldnos képlet haszndlhaté:

C=((Vx PM)e x d x v)) x AA

V = avizsgdlandé oldat térfogata ml-ben (itt 3,14 ml)

v = a minta térfogata ml-ben (itt 0,2 ml)

PM =  a meghatdrozand6 anyag molekulatomege (itt a tiszta citromsavra M = 192,1)
d = a kivetta fényttja (itt 1 cm)

€ = az NADH abszorpcids egyiitthatGja; 340 nm-nél,

g = 6,3 mmol! x1xcml)

igy tehét

C =479 x AA

Ha az el6készités sordn a mintdt higitottuk, szorozzuk meg az eredményt a higitdsi tényezdvel.
Megjegyzés: 334 nm-nél: C = 488 x AA (¢ = 6,2m mol! x 1 x cm).

365 nm-nél: C = 887 x AA (¢ = 3,4m mol ! x 1 x cm™ ).
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6.2. IsmételhetGség (r)
400 mg/l-nél kisebb citromsav-koncentracié: r = 14 mg/l.
400 mg/l-nél nagyobb citromsav-koncentrdcié: r = 28 mg|l.
6.3. Reprodukilhatdsig (R)
400 mg/l-nél kisebb citromsav-koncentracié: R = 39 mg|l.

400 mg/l-nél nagyobb citromsav-koncentraci6: R = 65 mg/L.
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1.1.

1.2

1.3.

2.2.

2.2.1.

2.2.2.

2.2.3.

2.3.

2.3.1.

14 SZORBINSAV (OIV-AS-313-14-ACISOR) - IV. TIPUSU MODSZER

A MODSZEREK ELVE
Meghatdrozds ultraibolya tartomdnyban abszorpciés spektrofotometridval

A vizg6zdesztillicioval elvilasztott szorbinsavat (2,4-hexadiénsav) a desztillitumban ultraibolya tartomédnyban
abszorpciés spektrofotometridval hatdrozzuk meg. Az ultraibolya spektrumban zavar6 anyagokat, kdlcium-
hidroxiddal torténé enyhe ldgositdst kovetSen, szdrazra parldssal tavolitjuk el. A 20 mg/l-nél kisebb szor-
binsav-koncentraciok igazoldsahoz vékonyréteg-kromatografidt haszndlunk (érzékenység 1 mg/l).

Meghatdrozds gizkromatografidval

A dietil-éterrel kivont szorbinsavat gdzkromatografidval hatdrozzuk meg belsé standard jelenlétében.

A szorbinsavnyomok azonositdsa vékonyréteg-kromatografidval

moédon hatdrozzuk meg.

MEGHATAROZAS ULTRAIBOLYA-ABSZORPCIOS SPEKTROFOTOMETRIAVAL
Reagensek

Kristdlyos borkgsav (C4HgOg).
Kb. 0,02 M kalcium-hidroxid Ca(OH), oldat.
20 mg/l szorbinsav referenciaoldat.

Oldjunk fel 20 mg szorbinsavat (C¢HgO,) kb. 2 ml 0,1 M nétrium-hidroxid-oldatban. Ontsiik egy 1 000 ml-es
mér6lombikba, és toltsitk fel desztilldlt vizzel a jelig, vagy 26,8 mg kdlium-szorbdtot (C¢H;KO,) oldunk fel
vizben, és feltoltjik 1 000 ml-re.

Eszkozok

VizgGzdesztilldcids késziilék (lasd az ,illosavak™rol szolo fejezetet).
Vizfiird6 100 °C hémérsékleten.

Spektrofotométer, amely lehetdvé teszi a méréseket 256 nm-es hullimhosszon az 1 c¢m fényttal rendelkezd
kvarc kiivettdban.

Eljirds

Desztilldcié

Toltsiink a vizgdzdesztillacios késziilék lombikjaba 10 ml bort, és adjunk hozzd 1-2 g borkdsavat (2.1.1.).
Gyfjtsiink ssze 250 ml desztillitumot.

A kalibrdcids girbe elkészitése

A szorbinsav-referenciaoldat (2.1.3. pont) higitdsdval készitsiink négy higitott referenciaoldatot, mely, 0,5 - 1 -
2,5 és 5 mg/l szorbinsavat tartalmaz. Mérjiik meg az oldatok abszorbancidit a spektrofotométerrel 256 nm-en,
vakprobaként desztilldlt vizet haszndlva. Készitsiik el a kalibracids gorbét, amely az abszorbancia valtozdsat
mutatja a koncentrdcio fuggvényében. A véltozds linedris.

Meghatdrozds
Ontsiink 5 ml desztillitumot egy 55 mm 4tmérdji leparlé edénybe, és adjunk hozzd 1 ml kalcium-hidroxid-

oldatot (2.1.2. pont). Paroljuk az oldatot vizfiirdn szdrazra.

Oldjuk fel a maradékot néhdny ml desztilldlt vizben, vigyiik 4t az oldatot egy 20 ml-es mérSlombikba, és
toltsiik fel jelig. Mérjitk meg az abszorbancidt 256 nm-en a spektrofotométer segitségével egy olyan vakpré-
béval szemben, amely 1 ml kalcium-hidroxid-oldat (2.1.2. pont) vizzel 20 ml-re torténd felhigitdsdval késziilt.

A mért abszorbanciaérték alapjin az oldatban 1év8 szorbinsav C-koncentricidjit a kalibraciés gorbe alapjin
kapjuk meg.

Megjegyzés: Rutin analizisnél elhagyhatjuk a szdrazra pérldst. Az ultraibolya tartomdny mérését kozvetlenil a
desztilldlt vizzel 1:4 ardnyban higitott desztillitumbdl végezziik.
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2.4.
2.4.1.

3.2.
3.2.1.

3.3.

Az eredmények megadisa
Szdmitdsi mod

A borban 1év§ szorbinsav-koncentraciét mg/l-ben
100 x C adja
ahol C a szorbinsav koncentréciéja a spektrofotometridsan analizdlt oldatban mg/l-ben.

MEGHATAROZAS GAZKROMATOGRAFIAVAL
Reagensek

Etiléter, (C,H;),0 kozvetleniil a felhaszndlds el6tt desztilldlva.
Bels§ referenciaoldat: 1 g/l undekdnsav, C;;H,,0, -oldat 95 %-os etil-alkoholban.
1:3 V|V higitdsti kénsav, H,SO4 (py9 = 1,84 g/ml) oldat.

Eszkozok

Gazkromatograf ldngionizdcids detektorral és rozsdamentes oszloppal felszerelve (4 m x 1/2"), el8zetesen
dimetil-dikl6r-szildnnal (DMDCS) kezelt 80-100 mesh szemcsenagysigi Gaschrom Q, amelyre dietilén-
glikol-szukcindt (5 %-os) és foszforsav (1 %) (DEGS- H3PO,) elegyét vagy dietilénglikol-adipat (7 %) és fosz-
forsav (1 %) (DEGA — H3POy) elegyét, mint 4ll6 fazist vittek fel.

Az oszlop kezelése DMDCS-nal: dramoltassunk 4t az oszlopon 2-3 g DMDCS tartalmi toluol oldatot. Azonnal
mossuk dt metil-alkohollal, majd nitrogénnel, és ezutdn mossuk 4t hexdnnal, amelyet tovabbi nitrogén kovet.
Ezutdn feltoltésre készen 4ll.

Mikodtetés koriilményei:

Kemencehémérséklet: 175 °C.

Az injektor és a detektor hdmérséklete: 230 °C.
Viv6gdz: nitrogén (dramldsi sebesség = 20 ml/perc).
10 pl-es mikrofecskendd 0,1 pl-es beosztdssal.

Megjegyzés: Mas tipusi oszlopok is haszndlhat6k, amelyek j6 elvélasztdst adnak, killonosen a kapillarisoszlopok
(pl. FFAP).

Az aldbb bemutatott eljdrds csak példa.

Eljras
Az analizdlandé minta elokészitése
Egy csiszolatos tivegdugdval elldtott kb. 40 ml-es tivegkémcsébe ontsiink 20 ml bort, adjunk hozzd 2 ml-es

belsé standard oldatot (3.1.2. pont) és 1 ml higitott kénsavat (3.1.3. pont).

Miutdn az oldatot a csé tobbszori felforditdsdval megkevertik, adjunk hozzd 10 ml etilétert (3.1.1. pont).
Extrahdljuk a szerves fizisban 1év§ szorbinsavat a csé 6t percig tarté rdzdsdval. Hagyjuk leiilepedni.
A referenciaoldat el6készitése

Vilasszunk ki egy olyan bort, amelynél az éterextraktum kromatogramja nem tartalmaz a szorbinsavnak
megfelel§ cstcsot. Adjunk hozzd 100 mg[l koncentracidji szorbinsavat. Kezeljilk az igy el6készitett minta
20 ml-jét a 3.3.1. pontban leirt eljdrds szerint.

Kromatogrdfia
Mikrofecskend§ segitségével injektdljunk a kromatografba egymdas utdn 2 pl-t a 3.3.2. pontban leirtak szerint

nyert éterextraktum fazisbol és 2 pl-t a 3.3.1. pontban leirtak szerint nyert éterextraktum-fazisbol.

Regisztraljuk a megfelel6 kromatogramokat: azonositsuk a szorbinsav és a bels standardot a retencids id6k
alapjan. Mérjiik meg mindkét regisztrdlt cstics magassdgdt (vagy teriiletét).
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3.4. Az eredmények megaddsa

3.4.1. Szdmitdsi méd

Az elemzett bor szorbinsavtartalmat mg/l-ben az aldbbi képlet adja meg:
100 x (h/H) x (/i)

H = a szorbinsav csticsmagassiga a referenciaoldatban

h = a szorbinsav csticsmagassdga az analizdlt mintdban

| = a bels6 standard csticsmagassdga a referenciaoldatban

i = a bels6 standard csticsmagassdga az analizdlt mintdban

Megjegyzés: A szorbinsavtartalom ugyanilyen médon meghatdrozhaté a megfelel§ cstcsteriletek mérésével.
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2.2.

2.2.1.

2.2.2.

15 PH (OIV-AS-313-15-PH) - L. TIPUSU MODSZER

A MODSZER ELVE

A vizsgélandé folyadékba meritett két elektréd kozotti fesziiltségkiilonbséget mérjitk. A két elektrdd egyikének
olyan fesziiltsége van, amely a folyadék pH-értékétsl fiigg, mig a madsik elektréd, mint referenciaelektroda
alland6 és ismert fesziiltséggel rendelkezik.

ESZKOZOK

pH mérS, amely pH egységekben van kalibrilva, és lehetGvé teszi a méréseket legalibb + 0,05 pH
egység pontossiggal.

Elektrédak:

Uveg elektrod, desztillélt vizben tdrolva.
Referencia elektréd (Kalomel-telitett kdlium-klorid elektrdd), telitett kdlium-klorid-oldatban térolva.
Kombinalt elektrdd, desztilldlt vizben tdrolva.

REAGENSEK
Pufferoldatok

Kélium-hidrogén-tartardt telitett oldata, amely legaldbb 5,7 g kdlium-hidrogén-tartaratot tartalmaz literenként
(C4H5KOg) 20 °C hémérsékleten. (Ez az oldat esetleg két honapig is eltarthatd, ha 200 ml oldatba 0,1 g timolt
tesziink.)

3,57 20 °C hémérsékleten
pH 3,56 25 °C hémérsékleten

3,55 30 °C hémérsékleten

Kélium-hidrogén-ftaldt-oldat 0,05 M, literenként 10,211 g kalium-hidrogén-ftaldt-tartalommal (CgHsKO,) 20 °C
hémérsékleten. (Maximalis eltarthatdsagi id6 két honap.)

, 3,999 15 °C hémérsékleten
4,003 20 °C hémérsékleten

pH
4,008 25 °C hémérsékleten

4,015 30 °C hémérsékleten

Oldat, amely az aldbbiakat tartalmazza:

kélium-dihidrogén-foszfat, KH,PO, 3,402 ¢
dikdlium-hidrogén-foszft, K,HPO, 4,354 ¢
viz 1 000 m-

l-ig

(maximadlis eltarthatdsdgi id6 két honap)

6,90 15 °C hémérsékleten

6,88 20 °C hémérsékleten
pH

6,86 25 °C hémérsékleten

6,85 30 °C hémérsékleten

Megjegyzés: Kereskedelmi forgalomban kaphaté referencia-pufferoldatok szintén hasznalhatok.
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4.1.

4.1.1.

4.2.

4.3.

4.4.

ELJARAS

Az analizilandé minta el8készitése

Must és bor esetében:

haszndljuk a mustot vagy bort kozvetleniil.

Finomitott mustsiiritmény esetében:

higitsuk a finomitott muststritményt vizzel, hogy 25 £ 0,5 % (m/m) 6sszcukortartalmat érjink el (25 © Brix).
Ha az osszes cukortartalom a finomitott muststritményben % (m/m)-ban kifejezve P, mérjiink le 2 500/P

muststiritményt, és egészitsiik ki 100 g-ra desztilldlt vizzel. A felhasznalt viz vezetSképességének 2 microsie-
mens/cm-nél kisebbnek kell lennie.

A Kkésziilék nulldzdsa
Minden mérés el6tt nullizzuk a pH mérdt az alkalmazott késziilék haszndlati utasitdsa szerint.
A pH-mérd§ kalibrdldsa

Kalibraljuk a pH-mérét 20 °C hémérsékleten 6,88 és 3,57 pH-jui, 20 °C hdmérsékletii pufferoldat felhaszndla-
saval.

Haszndljunk 4,00 pH-ja, 20 °C hémérsékletti pufferoldatot a skdla kalibrdldsanak ellendrzésére.
Mérés

Meritsiik az elektrodét az analizdlandé mintdba, amelynek hémérséklete legyen 20 és 25 °C kozott, a 20 °C-
hoz lehetd legkozelebb. Olvassuk le a pH-értéket kozvetleniil a skaldrol.

Legaldbb két meghatdrozdst végezziink el ugyanazon a mintdn.
A végeredményt a meghatdrozdsok szdmtani dtlagdbol kapjuk.
AZ EREDMENYEK MEGADASA

A must, a bor vagy a finomitott muststiritmény 25 % (m/m)-os (25° Brix) oldatdnak pH-értékét két tizedes
pontossaggal kell megadni.
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16 L- ASZKORBINSAV ES D-IZO-ASZKORBINSAV EGYIDOBEN TORTENG MEGHATAROZASA HPLC-

4.1.10

4.2
4.2.1

4.2.1.1

4.2.1.2

4.2.1.3

4.2.1.4

ELJARASSAL ES UV-DETEKTALASSAL (OIV-AS-313-22-ACASCO) - IL. TIPUSU MODSZER

BEVEZETES

Az aszkorbinsav egy sor élelmiszerben természetes médon jelenlevd antioxiddns. Az aszkorbinsav szél8ben
taldlhaté normdlis mennyisége lecsokken a must- és a borkészités sordn. Korldtozott mennyiségben adagolhat6
a musthoz és a borhoz.

Az itt leirt modszer érvényességét laboratériumkozi kisérletek keretében, olyan bormintdk elemzésével
igazoltdk, amelyekhez 30 mg/l-150 mg/l L-aszkorbinsavat és 10 mg/l-100 mg/l D-izo-aszkorbinsavat adtak
hozza.

ALKALMAZASI TERULET

Ez a mddszer alkalmas a borban taldlhaté L-aszkorbinsav és D-izo-aszkorbinsav (eritorbinsav) egyidejd, nagy
teljesitmény folyadékkromatografids modszerrel és UV-detektdldssal 3-150 mg/l tartomédnyban torténd megha-
tdrozdsdra.

Mindkét anyag 150 mg/l-nél magasabb koncentrdci6ja esetén higitani kell a mintt.

A MODSZER ELVE

A mintdkat, miutdn el6zetesen atsz(irték membransz(irén, kozvetleniil befecskendezik a HPLC-rendszerbe. Az
analitokat forditott fizisi oszlopon elvilasztjdk és 266 nm-es hullimhosszii UV-detektdldsnak vetik ald. Az L-
aszkorbinsav és a D-izo-aszkorbinsav mennyiségi meghatdrozisdra kiils6 standard alapjan keriil sor.

Megjegyzés: Az oszlopok és a muikodtetési feltételek csak példaként szolgdlnak. Mds tipust oszlopok is bizto-
sithatnak j6 elvélasztdst.

REAGENSEK ES TERMEKEK
Reagensek

minimum 99,0 %-os tisztasdgu n-oktilamin

minimum 99,0 %-os tisztasagt ndtrium-acetdt x 3 H,0
100 %-os tisztasdgli ecetsav

kb. 25 %-os foszforsav

minimum 99,0 %-os tisztasigl oxélsav

aszkorbdt oxiddz

minimum 99,5 %-os ultratisztasgi L-aszkorbinsav
minimum 99,0 %-os tisztasigi D-izo-aszkorbinsav
Kétszer desztilldlt viz

99,8 %-os analitikai tisztasdgi metanol

A mozgé fazis elGkészitése:
Oldatok a mozgé fazisoz:

Készitsiik el a kovetkez$ oldatokat a mozgd fazisoz:

12,93 g n-oktilamin 100 ml metanolban

68,05 g ndtrium-acetdt x 3 H,O 500 ml kétszeresen desztilldlt vizben
12,01 g tiszta ecetsav 200 ml kétszeresen desztillalt vizben

Pufferoldat (pH 5,4): 430 ml nétrium-acetdt oldat (4.2.1.2) és 70 ml ecetsavoldat (4.2.1.3)
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422 A mozg6 fazis el6készitése:

F6z6pohdrban adjunk hozzd 5 ml n-oktilamin oldatot (4.2.1.1) koriilbeliil 400 ml kétszeresen desztilldlt
vizhez. 25 %-os foszforsav (4.1.4) cseppenkénti hozzdaddsdval, dllitsuk be az oldat pH-jat 5,4-r6l 5,6-ra.
Adjunk hozzd 50 ml-t a pufferoldatbdl (4.2.1.4) és ontsitk 4t a vegyiiletet egy 1 000 ml-es mérélombikba,
majd toltsiik fel kétszeresen desztilldlt vizzel. A mozgd fézist haszndlat elStt (0,2 pm-es regeneralt celluléz)
membran segitségével dt kell sziirni és amennyiben lehetséges héliummal (koriilbelil 10 percen keresztiil)
gdztalanitani kell a haszndlt HPLC-rendszer sziikségletei szerint.

43 A standard oldat el6készitése
Megjegyzés:

Minden standard oldatot (térzsoldat - 4.3.1. pont és munkaoldatok — 4.3.2. pont) minden nap el kell késziteni
és lehet6leg hitdben kell térolni az injektdlds el6tt.

4.3.1 A torzsoldat elkészitése (1 mg/ml)

Készitsitk el az oxalsav 2 %-os vizes oldatdt és nitrogén buborékoltatdsaval tavolitsuk el az oldott oxigént.

Egy 100 ml-es mérSlombikba mérjiink be pontosan 100 mg L-aszkorbinsavat és 100 mg D-izo-aszkorbinsavat
és toltsitk fel 2 %-os vizes oxdlsav oldattal.

43.2 A munkaoldatok el6készitése

A munkaoldatok elkészitéséhez higitsuk fel a torzsoldatot (4.3.1) a kivdnt koncentrdcid elérésig 2 %-os vizes
oxdlsav oldattal. 10 mg/l és 120 mg/l kozotti koncentrdcié ajanlott. Példdul 100 pl, 200 pl, 400 pl, 800 pl
1200 pl 10 ml-ig, mely 10, 20, 40, 80 és 120 mg/[l-nek felel meg.

5. ESZKOZOK

A szokésos laboratériumi eszkozok, valamint kiilonosen a kovetkezdk:

5.1 HPLC pumpa
5.2 injektor, 20 ul-es mintahurokkal
5.3 UV-detektor
6. MINTAVETEL

A bormintakat 0,2 pm porusatmérdjii membrdnon dtszdrik injektdlds eldtt.
150 mg[l-nél nagyobb tartalmak esetén higitani kell a mintt.

7. ELJARAS

7.1 A HPLC hasznélatira vonatkozé feltételek

Injektdljunk 20 pl-nyit a membrdnon &tsziirt mintdbol a kromatografids késziilékbe.

El§tétoszlop:: példddul nucleosil 120 C18 (4 cm x 4 mm x 7 pm)

Oszlop: példddul nucleosil 120 C18 (25 cm x 4 mm x 7 pm)

Injektaldsi térfogat: 20 pl

Mozgéfazis: lasd 4.2.2, izokratikus

Aramlasi sebesség: 1 ml/min

UV-detektdlas: 266 nm

Oblitési ciklus: legaldbb 30 ml kétszer desztilldlt viz, majd azt kovetSen 30 ml metanol és 30 ml

acetonitril
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7.2

Azonositis[igazolas

A cstcsok meghatdrozdsa a standardok és a mintdk retencids idejének osszehasonlitdsdval torténik. A példdban
leirt kromatogréfids rendszerrel a retencids id6 7,7 perc az L-aszkorbinsav esetében és 8,3 perc a D-izo-
aszkorbinsav esetében (ldsd 1. dbra, A. kromatogram).

A pozitiv eredmények igazoldsira a mintdkat egy spatuldnyi aszkorbat-oxidazzal kell kezelni és Gjbol meg kell
mérni (ldsd 1. dbra, B. kromatogram).

Az L-aszkorbinsav és a D-izo-aszkorbinsav aszkorbdt oxiddz hatdsdra torténd lebomldsa miatt, azok jelenlétét
retencios idejitk alatt nem kellene érzékelni. Zavard csicsok jelentkezése esetén, a csticsok alatti terleteket

L-Ascorbinsdure
R = 7,67 min)

{

<

<] D-lsoascorbinsdure
(R, = 8,31 min)

<}acide L-ascorbique
.Q acide D-isoascorbique

1. dbra
Példa fehérbor kromatogramjdra: A: aszkorbat-oxiddzzal folytatott kezelés el6tt; B: kezelés utdn

Megjegyzés: Az aszkorbat-oxiddzzal kezelt mintdkat az oszlopon taldlhatd aszkorbat-oxiddz maradvanyok eltd-
volitdsa céljdbol oblitési ciklussal lezart fézis végén ajénlott analizdlni, mivel ellenkez§ esetben az L-
aszkorbinsavat és a D-izo-aszkorbinsavat a HPLC-mérés sordn 4talakithajdk az aszkorbat-oxiddz
maradvdnyok és ez befolydsolhatja az eredményt.

SZAMITAS

Készitsiink kalibraciés gorbét a munkaoldatok alapjan (4.3.2). A kiils6 standard médszernek megfelelGen, az L-
aszkorbinsav és a D-izo-aszkorbinsav mennyiségi meghatdrozdsa a csticsteriiletek megmérésével, illetve azoknak
a kalibrdcids gorbén mért megfeleld koncentracidval torténd osszehasonlitdsa alapjan keriil sor.

Az eredmények megadédsa

Az eredmények az L-aszkorbinsav és a D-izo-aszkorbinsav esetében egy tizedes pontossdggal mg/l-ben
keriilnek kifejezésre (példdul 51,3 mg/l).

150 mg/l-nél nagyobb tartalmak esetén, figyelembe kell venni a higitdst.

MEGBIZHATOSAG

Az eljdrdst a volt Koztisztasdgi Szovetségi Hivatal (Bundesgesundheitsamt, Németorszdg) dltal 1994-ben szer-
vezett laboratériumkozi kisérlet keretében 27 laboratérium részvételével ellendrizték. A laboratériumkozi
kisérlet programja az élelmiszerekre vonatkozé német torvény 35. §-4t koveti, amelyet az OIV is elfogadott
egészen az Uj Utmutatd bevezetéséig.
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10.
10.1

10.2

A vizsgilat négy killonboz8 bormintdra terjedt ki (két fehérbor és két vorosbor), a kért mintdk vizsgélatat
otszor ismételték. Mivel megfelel§ analitstabilitdssal (kiillonb6zé bomldsi sebességek), rendelkezd mintdk készi-
tésére nem volt lehetSség, az a dontés sziiletett, hogy a résztvevéknek elkiildik a tiszta standard anyagok
meghatdrozott mennyiségeit, illetve a bormintdkat. A laboratériumok azt az utasitdst kaptdk, hogy a standard
anyagokat veszteség nélkiil adjdk hozzd a bormintdkhoz és rogton kezdjék meg a vizsgélatot. Az L-aszkor-
binsav esetében 30-150 m/l térfogatnyi, a D-izo-aszkorbinsav esetében 10-100 mg/l térfogatnyi mintat vizs-
géltak. A vizsgdlatokat részletesen az OIV altal megjelentetett MELLEKLET mutatja be. A kiértékelésre a
DIN/ISO 5725 szabvény (1988-as verzi6) szerint keriilt sor.

Az ismételhetdség (s,) és a reprodukdlhatdsdg (sp) standard szordsa megfelelt az L-aszkorbinsav és a D-izo-
aszkorbinsav koncentracidinak. A valds pontossdgi paraméter az alabbi egyenletek segitségévéel szamithaté ki:

L-aszkorbinsav

s, =0,011 x +0,31

sg = 0,064 x +1,39

x: L-aszkorbinsav koncentrdci6 (mg/l)
D-izo-aszkorbinsav

s, =0,014 x + 0,31

sg =0,079 x +1,29

x: D-izo-aszkorbinsav koncentracié (mg/l)
Példa:

50 mg/l D-izo-aszkorbinsav s, = 1,0 mg/l
sg = 5,2 mg/L

AZ ELEMZES EGYEB JELLEMZOI
Erzékelési hatdr

Ennek a moédszernek a becsiilt érzékelési hatira az L-aszkorbinsav és a D-izo-aszkorbinsav esetén 3 mg/l.
Pontossig

A négy mintdn végzett laboratériumkozi vizsgdlat alapjan a kalkuldlt 4tlagos kinyerési hatdsfok (ldsd az OIV
kézikonyvében kozzétett MELLEKLET-et) a kovetkezd volt:

— 100,6 % az L-aszkorbinsav esetében

— 103,3 % a D-izo-aszkorbinsav esetében
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1.1.

1.2

2.1.
2.1.1.

2.1.1.1.

2.1.1.2.

2.1.2.

2.1.2.1.

2.1.2.2.

2.1.2.3.

17 SZEN-DIOXID (OIV-AS-314-01-DIOCAR) - II. TIPUSU MODSZER

A MODSZER ELVE
Csendes borok (szén-dioxid-tilnyomds < 0,5 x 10° Pa) (1)

A kb. 0°C-ra lehitott bor alikvot részéhez annyi ndtrium-hidroxidot adunk, hogy pH-ja 10-11 legyen. A
titrdldst savoldattal végezziik karboanhidrdz jelenlétében. A szén-dioxid-tartalmat abbdl a savmennyiségbdl
szamitjuk, amely ahhoz sziikséges, hogy a pH 8,6-rdl (bikarbondt) 4,0-ra (szénsav) valtozzon. Vaktitraldst
végziink ugyanilyen koriilmények kozott a szén-dioxid-mentes borral.

Pezsgdk és gyongyozdborok

Az analizdlandé bormintat kozel fagypontig hdtjiik. Miutdn egy bizonyos mennyiséget kivettiink vakpréba
céljabol szénsavmentesités utdn, a palackban lévé maradékot ligositjuk, hogy az osszes szén-dioxidot Na,CO5
formdjaban megkossitk. A titraldst savoldattal végezziik karboanhidrdz jelenlétében. A szén-dioxid-tartalmat
abbdl a savoldatmennyiségbdl szamitjuk ki, amely ahhoz sziikséges, hogy a pH-értéket 8,6-rdl (bikarbondt) 4,0-
ra (szénsav) valtoztassa. Vaktitraldst végziink ugyanilyen koriilmények kozott a szén-dioxid-mentes borral, ami
lehetdvé teszi a borban taldlhaté savak dltal felszivott ndtrium-hidroxid-oldat térfogatanak megdllapitdsat.

A VIZSGALATI MODSZER LE[RASA
Csendes borok (CO2-tilnyomds < 0,5 x 10° Pa)
Eszkizok

Mégneses keverd.
pH-méré.

Reagensek
0,1 M ndtrium-hidroxid oldat, NaOH.

0,05 M kénsavoldat (H,SO,).

1 g/l karboanhidraz-oldat.

Eljdrds

Hiitsiik le a bormintédt kb. 0 °C-ra a mintavételhez haszndlt 10 ml-es pipettdval egyiitt.

Toltstink 25 ml nétrium-hidroxid-oldatot (2.1.2.1. pont) egy 100 ml-es f6z8pohdrba; adjunk hozzd két csepp
karboanhidrdz vizes oldatot (2.1.2.3. pont). Adjunk hozzd 10 ml bort a 0 °C-ra lehdtott pipettaval.

Helyezziik a f6z8poharat a mdgneses keverGre, meritsiik az elektrédot a vizsgdlandé oldatba, és mérsékelten
keverjiik.

Amikor a folyadék elérte a szobahdmérsékletet, lassan titraljuk kénsavoldattal (2.1.2.2. pont), amig a pH eléri a
8,6-ot. Jegyezziik fel a biiretta dlldsat.

Folytassuk a titrdldst a kénsavval (2.1.2.2. pont), amig a pH eléri a 4,0-t. Legyen a 8,6 és 4,0 pH kozott
felhaszndlt térfogat n ml.

Tavolitsuk el a szén-dioxidot kb. 50 ml bormintdbdl tigy, hogy a mintdt vakuum alatt harom percig mozgatjuk,
mikozben a palackot vizfird6ben kb. 25 °C hémérsékletre melegitjiik.

Végezziik el a fenti eljdrdst 10 ml szén-dioxid-mentes borral. Legyen n’ ml a felhaszndlt térfogat.

Az eredmények megaddsa

0,05 M kénsav-oldat 1 ml-je megfelel 4,4 mg CO,-nek.
A CO, mennyiségét gfl-ben az aldbbi Gsszefiiggés adja:
0,44 (n - n')

Az eredményt két tizedes pontossigig adjuk meg.

Megjegyzés: Ha a bor kevés szén-dioxidot tartalmaz (CO, CO,< 1g/l), a CO, hidratdldsdnak katalizdldsdhoz
haszndlt karboanhidrdz hozzdaddsa nem sziikséges.

(1) 10° pascal (Pa) = 1 bar.
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2.2
2.2.1.

2.2.1.1.
2.2.1.2.

2.2.2.

2.2.2.1.
2.2.2.2.
2.2.2.3.

2.2.3.

2.2.4.

2.3.

Pezsg6k és gyongyozdborok

Eszkozok

Mégneses keverd.

pH-méré.

Reagensek

50 % (m/m) ndtrium-hidroxid (NaOH).

0,05 M kénsavoldat (H,SO,).

1 g/l karboanhidrdz-oldat.

Eljdrds

Jeloljik meg a bor szintjét a palackban, majd hiitsiik le, amig fagyni kezd.
Hagyjuk a palackot rdzds kozben kicsit felmelegedni, amig a jégkristdlyok elttinnek.

Vegyiik ki gyorsan a dugdt, és toltsink 45-50 ml bort egy mérShengerbe vaktitrdlds céljdbol. A pontos
térfogatot, a v ml-t a mérShengerrdl akkor olvassuk le, amikor a préba Gjbdl elérte a szobahSmérsékletet.

A vakminta kivétele utdn azonnal adjunk 20 ml ndtrium-hidroxid-oldatot (2.2.2.1. pont) egy 750 ml-es
palackba.

Virjuk meg, amig a bor eléri a szobahSmérsékletet.

Toltstink 30 ml kiforralt desztilldlt vizet és két csepp karboanhidréz-oldatot (2.2.2.3. pont) egy 100 ml-es
f6z6pohdrba. Adjunk hozzd 10 ml ldgositott bort.

Helyezzitk a f6z6poharat magneses keverdre, allitsuk bele az elektrédot és a magneses keverdt, és dvatosan
keverjiik.

Titrdljuk lassan kénsavoldattal (2.1.2.2. pont), amig a pH eléri a 8,6-t.

Folytassuk a titrdldst a kénsavval (2.1.2.2. pont), amig a pH eléri a 4,0-t. Legyen n ml a 8,6 és 4,0 pH kozott
felhaszndlt térfogat.

Tavolitsuk el a COy-t a vaktitrdlds céljara félretett v ml borbdl tgy, hogy vdkuum alatt hidrom percig
mozgatjuk, mikozben a palackot vizfiird6ben kb. 25 °C hémérsékletre melegittettiik. Vegyiink ki 10 ml szén-
savmentesitett bort, és adjuk 30 ml kiforralt desztilldlt vizhez, adjunk hozzd két-hirom csepp natrium-hidroxid-
oldatot (2.2.2.1.), hogy a pH 10-11 legyen. Ezutdn jarjunk el a fent leirtak szerint. Legyen n’ ml a hozzdadott
0,5M kénsav térfogata.

Az eredmények megaddsa
1 ml 0,05M kénsav megfelel 4,4 mg CO2-nek.

Uritsiik ki a ldgositott bort tartalmazé palackot, és hatdrozzuk meg 1 ml-es pontossiggal a kiindulé bortér-
fogatot agy, hogy feltdltjik jelig vizzel: V ml.

A CO2 mennyisége g/l-ben az aldbbi képlettel hatdrozhaté meg:
0,44(n — n') x (V= v + 20)/(V - V)
Az eredményt két tizedes pontossdgig adjuk meg.

Az elméleti tilnyomds kiszdmitdsa

A tilnyomdst 20 °C hdmérsékleten (Paph,o) pascalban fejezziik ki az aldbbi Osszefiiggés szerint:
Paphy = ((Q)/(1,951 x 1075(0,86 — 0,01 A)(1 — 0,00144 S))) — Patm

ahol:

Q: a bor CO,-tartalma g/l-ben;

A: a bor alkoholtartalma (% V/[V) 20 °C hémérsékleten;

S: a bor cukortartalma g[l-ben;

Patm: az atmoszférikus nyomds pascalban kifejezve.
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18 A BORBAN JELENLEVO SZEN-DIOXID MANOMETRIKUS MODSZERREL TORTENG MEGHATAROZASA
(OIV-AS314-04-CO2MAN) - II. TIPUSU MODSZER

(p-m.)

[Ennek az analitikai mddszernek a leirdsdt feliilvizsgdljdk az OIV hatdsdgai. A leirds egy késébbi bizottsdgi kozleményben keriil
kozzétételre, mihelyt azt az OIV kozzéteszi a ,Borok nemzetkozi analitikai mddszereinek kézikonyve” cimii kiadvdnya 2010-es

kiaddsdban.
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19 A GYONGYOZGOBOROKBAN ES PEZSGOKBEN KELETKEZO TULNYOMAS MERESE (OIV-AS-314-02-

2.1.

2.2.

SURPRES) - L. TIPUSU MODSZER

A MODSZER ELVE

A hémérséklet stabilizdldsat és a palack felrazdsat kovetGen a tilnyomdst egy afrométer (nyomdsmérd) segit-
ségével kell megmérni. A tilnyomdst pascalban (Pa) kell kifejezni (I. tipusi médszer). A modszer alkalmazhatd
a szénsav hozzdaddsdval késziilt pezsgSk és gyongyozdéborok esetében is.

ESZKOZOK

A pezsgds és a gyongyozéboros palackokban 1év6 tilnyomds meghatdrozdsit lehet6vé tévs eszkozt afromé-
ternek nevezziik. A palack zardsatdl (fémkupak, soroskupak, parafa vagy mtanyag dugd) fiiggden kiilonbozd
valtozatai léteznek.

Afrométer kupakkal ellitott palackokhoz

Az afrométer hdrom részbdl dll (1. dbra):

— A felsG rész (azaz a csavaros sziirszar) a manométerbdl, egy kézi szoritogytirtibdl, egy, a kozépsd részbe
cstiszd végtelen csavarbodl és a kupakon dthatol6 tibdl dll. A ti oldaldn egy lyuk taldlhat6, amely a nyomdst
a manométer felé kozvetiti. Egy tomitSgy(iri biztositja, hogy a késziilék 1égmentesen illeszkedjen a palack

kupakjéhoz.

— A kozéps6 rész (azaz az anyacsavar) a felsé rész kozépre igazitdsira szolgdl. Az als6 részbe kell belecsa-
varni, ezdltal rogzitve szildrdan a késziiléket a palackra.

— Az alsé rész (avagy a szoritébilincs) egy sarkantytszer( kidllo résszel van elldtva, amely a palack pereme ald
cstszik, igy tartva meg a mdszert a palackon. Léteznek olyan peremgytiriik, amelyek minden palackti-
pushoz alkalmazhatdak.

Afrométer dugoval ellitott palackokhoz
Az afrométer két részbdl éll (2. ébra):
— A fels6 rész megegyezik az el6z8 késziilékkel; a tii azonban hosszabb. Ez utobbi egy hosszd, iires csGbdl

all, amelynek végén egy hegyes csics taldlhat6, amely a ttinek a dugdén val6 dthatoldsdt segiti. Ez a cstcs
eltdvolithatd, és amint a dugén dthaladt, beleesik a borba.

— Az alsé részt az anyacsavar és egy, a dugdra illeszkedd alap alkotja. Ez négy szoritdcsavarral van felszerelve,
amelyek a késziiléknek a palackon torténd rogzitésére szolgdlnak.

2. dbra: Afrométer parafa és egyéb dugdkhoz 1. dbra: Afrométer kupakokhoz
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3.1.

3.2

Megjegyzések az e két tipushoz tartozd késziilékekben taldlhaté manométerekhez:

— Ezek lehetnek mechanikus, a Bourdon-cs§ elvén mtikods manométerek, vagy pedig numerikus, piezoelekt-
romos érzékelSberendezéssel elldtott manométerek. Az elsé esetben a Bourdon-csének kotelez8en rozs-
damentes acélbol kell késziilnie.

— A manométerck beosztdsa pascalban van megadva (rovidités: Pa). A pezsgdk esetében célszeribb 10°
pascalt (10° Pa) vagy kilopascalt (kPa) egységként vélasztani.

— A manométerek kiilonb6zd osztdlyokba tartozhatnak. A manométer osztilyét a leolvasds pontossdgénak a
teljes skdldhoz viszonyitott, szdzalékban kifejezett értéke hatdrozza meg (pl. egy 1. mindségi osztalyd,
1 000 kPa-os manométer esetében a maximdlis alkalmazhaté nyomds 1 000 kPa, = 10 kPa-os leolvasisi
pontossdggal). A pontos méréshez 1. osztdlyt mdszer ajanlott.

ELJARAS

A mérést olyan palackokon kell elvégezni, amelyek hémérsékletét legaldbb 24 6rdn keresztiil stabilizéltdk. A
kupak, a parafa vagy mtanyag dugé dtsziirdsa utdn a palackot erdteljesen rdzni kell a nyomds dllandévé
valdsdig, hogy elvégezhessiik a leolvasdst.

Kupakos palackok

Csusztassuk a szoritobilincs sarkantyuszerd kiallo részét a palack pereme ald. Csavarjuk rd az anyacsavart Ggy,
hogy a késziilék rendesen rd legyen erdsitve a palackra. Ezutdn csavarozzuk bele a fels6 részt az anyacsavarba.
A gazszokés megakadilyozdsa érdekében a kupak dtszirdsit a lehetS leggyorsabban kell elvégezni, hogy a
tomitégytird mielébb érintkezésbe keriiljon a kupakkal. Ezutdn a palackot erdteljesen razni kell a nyomds
dllandovd vildsdig, hogy elvégezhessiik a leolvasdst.

Dugés palackok

lllessziink egy hegyes csticsot a tdi végére. Helyezziik el az Osszeszerelt késziiléket a dugdn. Szoritsuk rd a négy
csavart a dugora. Csavarjuk be a felsé részt (ekkor a td dthatol a dugdn). A csticsnak bele kell esnie a palackba
ahhoz, hogy a nyomds eljusson a manométerhez. A palackot a nyomds dllandévd vildsdig rdzzuk, majd
végezziik el a leolvasdst. A leolvasds utdn vegyiik ki a csticsot.

AZ EREDMENYEK MEGADASA

A tilnyomdst 20 °C-os hémérsékleten (Paph,g) pascalban (Pa) vagy kilopascalban (kPa) fejezziik ki. Ennek az
értéknek 6sszhangban kell lennie a manométer pontossdgaval (példdul 6,3 x 10° Pa vagy 630 kPa, nem pedig
6,33 x 10° Pa vagy 633 kPa egy 1 000 kPa-ig mér§ 1. osztdlyi manométer esetében).

Ha a hémérséklet, amelyen a mérést végezziik, 20 °C-tdl eltérd, korrekciot kell alkalmazni tgy, hogy a mért
nyomdst megszorozzuk a megfelel§ egyiitthatoval (ldsd az 1. tdbldzatot).
1. Tdbldzat

A gyongyoz6borban vagy a pezsgGben 20 °C-on mért Paph,, tdlnyomdsnak a t h6mérsékleten mért
Papht tilnyomdshoz viszonyitott ardnya

°C °C

0 1,85 13 1,24
1 1,80 14 1,20
2 1,74 15 1,16
3 1,68 16 1,13
4 1,64 17 1,09
5 1,59 18 1,06
6 1,54 19 1,03
7 1,50 20 1,00
8 1,45 21 0,97
9 1,40 22 0,95
10 1,36 23 0,93
11 1,32 24 0,91
12 1,28 25 0,88
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AZ EREDMENYEK ELLENORZESE

A fizikai paraméterek kozvetlen meghatdrozdsinak modszere (I. tipusd kritériummaodszer)
Az afrométerek ellendrzése

Az afrométereket rendszeresen ellendrizni kell (legaldbb évente egyszer).

Az ellendrzést egy kalibracids pad segitségével kell elvégezni. Ez lehet6vé teszi a vizsgdlandé manométer
osszehasonlitdsdt egy magasabb osztdlyd, nemzeti szabvdnyoknak megfelelSen Osszedllitott, parhuzamosan
felszerelt referencia-manométerrel. Az ellendrzés a két mszer dltal mutatott, emelkedd és csokkend nyomads-
értékek Osszevetésére szolgdl. Amennyiben a két miszer altal mutatott értékek kiilonbozdek, egy szabalyozo-
csavar segitségével elvégezhetSek a szitkséges korrekciok.

Valamennyi laboratérium és engedéllyel rendelkezd szervezet fel van szerelve ilyen kalibracids padokkal; ezeket
be lehet tovdbbd szerezni a manométerek gyartéitdl is.
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20 A BORBAN JELEN LEVO LIZOZIM MEGHATAROZASA HPLC-EL]ARASSAL (OIV-AS-315-14) - 1V.

5.1.

5.2.

5.3.

6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

6.6.

8.2.

TIPUSU MODSZER

BEVEZETES

A lizozim meghatdrozisdra célszertbb egy olyan analitikai médszert vdlasztani, amely nem alapul enzim-
aktivitdson.

ALKALMAZASI KOR

Ez a mddszer lehet6vé teszi a fehérborokban és a vorosborokban jelen 1évé lizozim mennyiségi (mg fehérje/l)

vagy a komplexképzési és az egyiittes kicsapddasi jelenségek).

FOGALOMMEGHATAROZAS

A nagyteljesitmény( folyadékkromatografia (HPLC) olyan analitikai megkozelitést nydjt, amely az dll fézis és
az analit kozotti szterikus, poldros vagy adszorpcids kolcsonhatdson alapul és igy nem fiigg a fehérje valds

A MODSZER ELVE

Az analizist nagyteljesitményt folyadékkromatografidval (HPLC) spektrofometrids és spektrofluorometrids
detektor segitségével végzik. A borminta ismeretlen tartalma a kiilsé kalibréldsi metodoldgia felhasznaldsval
a kromatogrifids cstcsteriiletnek megfelelen keriil kiszdmitdsra.

REAGENSEK
Oldoészerek és oldatok

acetonitril (CH;CN) a HPLC-analizishez

tiszta trifluor-ecetsav (TFA)

ioncserélt viz a HPLC-analizishez

Standard oldat: 1 g/l borkdsav, semleges kdlium-tartarattal 3,2-re bedllitott pH értékd 10 % (v/v)-os etil-alkohol
Eluensek

A: CH3CN 1 %, TFA 0,2 %, H,0= 98,8 %

B: CH;CN 70 %, TFA 0,2 %, H,0= 29,8 %

Referenciaoldatok

1-250 mg/l standard lizozim a métrixoldatban feloldva minimum 12 6rdn it tarté folyamatos rézdssal.

ESZKOZOK

Eludldsi gradiens meghatdrozdsdra szolgdld, szivattytirendszerrel elldtott HPLC-késziilék
termosztalt oszlop hdza (kemence)

spektrofluorometrids detektorral tdrsitott spektrofometrids detektor

Injektdlé hurok, 20 pL

Forditott fazisti polimer oszlop fenil funkciéesoportokkal (pérusok dtmérje = 1000 A, kizdrdsi hatdr =
1 000 000 Da), példdul Tosoh Bioscience TSK-gel Phényl 5 PW RP 7,5 cm x 4,6 mm ID

ElStétoszlop ugyanabbdl az anyagbdl, mint az oszlop, példdul Tosoh Bioscience TSK-gel Phényl 5 PW RP
Guardgel 1,5 cm x 3,2 mm ID

A MINTA ELOKESZITESE

A bormintdkat 1:10 ardnyban higitott HCL-dal (10 M) savanyitjuk és dtszdrjitk 0,22 pm porusdtmérgjd poli-
amidsz(rén, 5 perccel a hozzdaddst kovetGen. A kromatografids analizist rogton a szlirés utdn elvégezziik.

MUKODTETESI KORULMENYEK

Eluens dramldsi sebessége: 1 ml/perc

Oszlophémérséklet: 30 °C
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8.3.

8.4.

8.5.

8.6.

10.

Spektrofotometrids detektdlds: 280 nm

Spektrofluorometrids detektdlds: X ex = 276 nm ; N em = 345 nm ; S(rités = 10

Eludldsi grddiens-program

1d6 (perc) A- oldat % B- oldat % gradiens
0 100 0
izokratikus
3 100 0
linedris
10 65 35
izokratikus
15 65 35
linedris
27 40,5 59,5
linedris
29 0 100
izokratikus
34 0 100
linedris
36 100 0
izokratikus
40 100 0

a lizozim dtlagos retencids ideje: 25,50 perc

SZAMITAS

A kovetkezd lizozim-koncentrdcidkat tartalmazé referenciaoldatokat hdromszor analizdljak: 1; 5; 10; 50; 100;
200; 250 mgfl. Az egyes kromatogramokon a lizozimnak megfelel6 cstcsteriileteket koncentraciéjuknak
megfelel6n egy diagramon jeloljiik annak érdekében, hogy megkapjuk az Y = ax+b képlettel kifejezett linedris
regresszios egyeneseket. A determindcios egyiitthatonak r? tobbnek kell lennie 0,999-nél.

A MODSZER JELLEMZOI

Annak felmérésére, hogy a médszer megfelel-e a meghatdrozott célnak, a linearitds, a érzékelési hatdrok (I:ZH), a
mennyiségmeghatdrozdsi hatdrok (MH) és a mddszer pontossiga figyelembevételével hitelesitési vizsgdlatra
keriilt sor. A médszer pontossigit a médszer pontossagi és hitelességi szintjének megallapitsdval mérik.

Reprodukdlha-
Linearitdsi A Determindcios IsmételhetSség (n=5) RSD% tosdg (n=5)

tartomdny z egyencs egyiitthatd | EH (mg/l) [ MH (mg]]) RSD%
meredeksége 2
(mgfl) (%)

So! VB FB So!
uv 5-250 3,786 0,9993 1,86 6,20 4,67 5,54 0,62 1,93
FLD 1-250 52,037 0,9990 0,18 0,59 2,61 2,37 0,68 2,30

1. tdbldzat: A médszer jellemzdivel kapcsolatos adatok: Sol* standard oldat; VB2 vérosbor;

FB3: fehérbor
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10.1.

10.2.

10.3.

10.4.

A médszer linearitdsa

A linedris regresszids analizis révén kapott eredmények alapjin a mddszer linedrisnak bizonyult az 1. tdbld-

zatban feltiintetett tartomdnyok tekintetében.

Erzékelési hatdr és mennyiségmeghatdrozisi hatir

A érzékelési hatdr (EH) és a mennyiségmeghatdrozdsi hatdr (MH) kiszdmitasakor a EH esetében a munkavégzés
kozbeni kromatografids hdttérzaj értékének hdromszorosit, mig az MH esetében a héttérzaj értékének tizsze-
resét vették figyelembe valds mdtrixon (1. tabldzat).

A moédszer pontossiga

A mddszer pontossigdnak mérésénél az ismételhetSségi és a reprodukalhatésigi paramétereket vették figye-
lembe. Az 1. tdbldzat tartalmazza e paraméterek standard oldatra, fehérborra és vorosborra vonatkoztatott
értékeit (killonboz8 koncentracidkkal megismételt mérések standard eltéréseinek %-os ardnyaban kifejezve).

A médszer pontossiga

A visszanyerési ardnyt 5 és 50 mg/l lizozimot tartalmazé standard oldatokon mérték, melyekhez az aldbbi
tdbldzatban meghatdrozottak szerinti, adott mennyiségd lizozimot adtak.

Kiinduldsi ) Elméleti .
, Hozzdadott o Mért koncent- . -
névleges - koncentracid P ... | Visszanyerési
K . mennyiség réci6 [C] Standard eltérés PERAN
oncentracio (mg) [C] (mg/l) arany %
[C] (mgfl) (mgfl)
UV 280 nm 50 13,1 63,1 62,3 3,86 99
FD 50 13,1 63,1 64,5 5,36 102
UV 280 nm 5 14,4 19,4 17,9 1,49 92,1
FD 5 14,4 19,4 19,0 1,61 97,7
30405 FAY
2 5E+054 A
208405 |
1.5E+054
1.0E+05 |
5.0E404 | \/\ /m,ﬁ—ﬂ’j‘\ 2552
0.054+00 fut S kﬁ'w’/ e S
p AU 5.00 16.00 15.00 2000 2500 30.00 [min]
308405 ,J! A
25E+05 \ B A \
2.0£405 | y A 2552
156405 /\ / )
1.0E405 \\ . VAN — - . (
50504 e T e SN -
0.08+00
LAU 500 10.00 5.00 20.00 25.00 30.00 fmin}
3.0E+057 i 2580
2.5E4057
2.0E+05 ©
156405 ﬂ i
1.0E405 - /\ / | |
5 0E+04+ [ L\ P e 1§
008400 1) e e s
5.00 10.00 15.00 20.00 25.00 30,60 [min]

1. dbra: Tiszta lizozimot tartalmazd vordsbor kromatogramja (a borhoz 1000 mg/l lizozimot tartalmazé
standard oldatot adva 125 mg/l végleges lizozimkoncentriciét kaptunk). A: 280 nm hullimhosszi UV-detektor
B: 225 nm hullimhosszti UV-detekor C: FLD-detektor (A ex 276 nm; X em 345 nm).
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21 SZULFAT (OIV- AS-321-05-SULFAT) - II. TIPUSU MODSZER

A MODSZEREK ELVE
Referencia-médszer

Barium-szulfdt levdlasztdsa és annak gravimetrids mérése. Az ugyanilyen koriilmények kozott levalasztott
barium-foszfit a csapadék sésavval torténd mosdsdval tdvolithaté el.

Nagy mennyiségii kén-dioxidot tartalmazé mustok vagy borok esetében javasolt a szulfitokat elGzetesen a
levegd kizdrdsa mellett torténd forraldssal eltdvolitani.

Gyors vizsgilati médszer

A borok kiilonbozé kategéridkba sorolhatok az tigynevezett hatdrérték modszerrel, ami a szulfitnak ismert
mennyiségi barium-klorid-oldattal barium-szulfitként torténé levalasztasin alapul.

REFERENCIA-MODSZER

Reagensek

2 M sésav oldat.

200 g/ barium-klorid oldat (BaCl, - 2H,0).
Eljirds

Altaldnos eljdrds

Mérjiink 40 ml vizsgdlandé mintdt egy 50 ml-es centrifugacsébe, adjunk hozzd 2 ml 2 M sésavat és 2 ml
200 g/l barium-klorid-oldatot. Keverjiik dssze iivegbottal; oblitsiik le az tivegbotot egy kevés desztillélt vizzel,
és hagyjuk 4llni az oldatot 6t percig. Centrifugdljuk 6t percig, majd évatosan ontsiik le a folyadék tisztdjat.

Ezutdn mossuk a barium-szulfit-csapadékot a kovetkezSk szerint: adjunk hozzd 10 ml 2 M sésavat, razzuk fel
a csapadékot, és centrifugdljuk ot percig, majd dvatosan ontsiik le a folyadék tisztdjat. Ismételjilk meg a mosdast
kétszer ugyanolyan koriilmények kozott, minden alkalommal 15 ml desztilldlt vizet haszndlva.

Mossuk 4t az egész csapadékmennyiséget desztilldlt vizzel 6blitve egy lemért platinacsészébe, és 100 °C
hémérsékletti vizfirddben péroljuk szdrazra. A szdraz csapadékot tobbszor roviden nyilt ldng folott izzitjuk
mindaddig, amig fehér maradékot nem kapunk. Exszikkatorba tessziik, és kihtlés utin mérjiik.

Legyen m = az igy kapott barium-szulfdt tomege milligrammban.
Kiilonleges eljdrds: magas kén-dioxid-tartalma must és bor esetében.
Elészor tavolitsuk el a kén-dioxidot.

Mérjiink 25 ml vizet és 1 ml tiszta s6savat (p,o = 1,15 — 1,18 g/ml) 500 ml-es Erlenmeyer-lombikba, amely
csepegtetd tolesérrel és kivezetd cs6vel van elldtva. Forraljuk az oldatot, hogy a levegé eltdvozzon, és juttassunk
bele 100 ml bort a csepegtetd toleséren keresztiil. Folytassuk a forraldst, amig a lombikban 1év6 folyadék
térfogata kb. 75 ml-re csokken, és a teljes mennyiséget hiités utdn vigyiik 4t 100 ml-es mérSlombikba. Toltsiik
fel vizzel jelig. Hatdrozzuk meg a szulfdttartalmat a mintaoldat 40 ml-ébdl a 2.2.1. szakaszban leirtak szerint.

Az eredmények megaddsa

Szdmitds

A szulfattartalom mg/l kalium-szulfitban kifejezve:
18,67 x m

A mustban vagy borban 1év8 szulfittartalmat egész szdmra kerekitve mg/l kélium-szulfitban, K,SO,4 adjuk
meg.

Ismételhetdség

1 000 mg/l-ig: r = 27 mg|l

1 500 mg(l koril: r = 41 mg|l
Reprodukdlhatésdg

1000 mgfl-ig: R = 51 mg/l
1500 mg/l koril: R = 81 mg/l
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22 VAS (OIV-AS-322-05-FER) - IV. TIPUSU MODSZER

A MODSZEREK ELVE
REFERENCIA-MODSZER

A bor alkoholtartalmdnak eltdvolitisa és megfelel§ higitdsa utin a vasat kozvetleniil atomabszorpcids spekt-
rofotometridval hatdrozzuk meg.

SZOKASOS MODSZER

30 %-os hidrogén-peroxid-oldattal torténé feltdrdst kovetden az osszes vastartalom ekkor Fe(Ill) llapotbdl Fe(l)
allapotba redukélddik és a fenantrolin dltal okozott piros elszinez8dést hasznélva keriil meghatdrozdsra.

REFERENCIA-MODSZER
Reagensek
1 g/l standard vas(Ill)-oldat.

Ez az oldat ugy is elkészithetS, hogy feloldunk 8,6341 g vas(Ill)-ammonium-szulfitot FeNH,4(SO,), - 12H,0)
desztilldlt vizben, amelyet 1 M sésavval enyhén megsavanyitunk, és feltoltiink egy literre.

100 mg/l higitott standard vas(Ill)-oldat.

Eszkozok

Rotdcids bepdrld, termosztatikus szabdlyozdsa vizfirdvel.

Atomabszorpcibs spektrofotométer acetilén-levegd gézhoz alkalmazhaté égéfejjel felszerelve.
Vas vidjtkatod ldmpa.

Eljdrds

A minta elokészitése

Tavolitsuk el az alkoholt a borbdl tigy, hogy a minta térfogatdt eredeti térfogatdnak felére csokkentjiik rotacios
bepdrloval (50-60 °C), majd toltsiik fel az eredeti térfogatra desztilldlt vizzel.

Szitkség esetén a meghatdrozds el6tt higitsuk a mintdt.
Kalibrdcids oldatok készitése

Ontsiink 1, 2, 3, 4, illetve 5 ml 100 mg/l vasat tartalmazé oldatot (2.1.2. pont) 6t 100 ml-es mérélombik
mindegyikébe, és toltsitk fel 100 ml-re desztillalt vizzel. Az igy el6készitett oldatok 1, 2, 3, 4, illetve 5 mg|l
vasat tartalmaznak.

Ezeket az oldatokat polietilénpalackokban kell tdrolni.
Meghatdrozds

Allitsuk be a hullimhosszat 248,3 nm-re. Allitsuk be a nulla pontot az abszorbanciaskdldn desztilldlt viz
felhaszndldsaval. Mérjitk el@szor a higitott mintdt, majd egymds utdn a 2.3.2. pontban leirtak szerint el6készi-
tett standard oldatot. Olvassuk le az abszorbancidkat. Végezziik el a méréseket kétszer.

Az eredmények megaddsa
Szdmitdsi maod

Vegyiik fel a kalibracios gorbét, amely az abszorbancia viltozdsdt mutatja a standard oldatokban 1év8 vaskon-
centrdci6 fiiggvényében. Jeloljitk meg a higitott bormintdbdl nyert abszorbancia-atlagértéket ezen a grafikonon,
és hatdrozzuk meg a C vastartalmat.

A bor vastartalmat mg/l-ben
CxF

adja meg egész szdmra kerekitve, ahol F a higitdsi tényezd.
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23 REZ (OIV-AS 322-06) - IV. TIPUSU MODSZER

A MODSZER ELVE

A modszer atomabszorpciés spektrofotometridn alapul.

ESZKOZOK

Platinacsésze.

Atomabszorpcids spektrofotométer.

Réz vijtkatod ldmpa.

Gdz: leveg6-acetilén vagy dinitrogén-oxid/acetilén.

REAGENSEK

Réz(fém).
65 %-0s salétromsav, HNOj3, pyg = 1,38 g/ml.
1:2 V|V ardnyban higitott salétromsav.

1g/l rézoldat.

Haszndljunk kereskedelmi 1 gfl-es rézoldatot. Ez az oldat tgy is eldallithat6, hogy pontosan 1 000 g fém rezet
lemériink, és dtteszitk egy 1 000 ml-es mérlombikba. Hozzdadunk 1:2 ardnyban (V/V) higitott salétromsavat
(3.3.) éppen olyan mennyiségben, hogy a fémet feloldja, majd adjunk hozzd 10 ml tomény salétromsavat (3.2.),
és toltsiik fel jelig kétszer desztilldlt vizzel.

100 mg|l rézoldat.

Toltsiink 10 ml, a 3.4. szakasz szerint elGkészitett oldatot egy 100 ml-es mérélombikba, és toltsiik fel jelig
kétszer desztilldlt vizzel.

ELJARAS
A minta el8készitése és a réz meghatdrozasa

Toltstink 20 ml mintdt egy 100 ml-es mérélombikba, és toltsiik fel jelig kétszer desztilldlt vizzel. Amennyiben
szitkséges, véltoztassunk a higitdsi ardnyon.

Allitsuk be az abszorbanciaskdla nulla pontjdt desztillélt vizzel, majd olvassuk le az atomabszorpcids spekt-
rofométerrdl a higitott minta 324,8 nm hullimhosszon bekéovetkezd abszorbancidjdt Szitkség esetén készitsiink
megfelel6en higitott oldatot kétszer desztilldlt vizzel.

A kalibréciés gorbe elkészitése

Pipettazzunk az oldatbdl (3.5. pont) (100 mg/l réz) 0,5, 1 és 2 ml-t 100 ml-es mérélombikokba, és toltsiik fel a
lombikokat jelig kétszer desztilldlt vizzel. Az igy kapott oldatok 0,5, 1 és 2 mg/l rezet tartalmaznak. Avec les
valeurs des absorbances de ces solutions, mesurées comme il est décrit au point 4.1., construire la courbe
d’étalonnage.

AZ EREDMENYEK MEGADASA

A mintdk mért abszorbancidjit felhaszndlva olvassuk le a C koncentrciét mg[l-ben a kalibraciés gorbérdl.
Ha F a higitdsi tényezd, a bor réztartalmdt mg/l-ben F x C segitségével kapjuk meg.
Az eredményt két tizedes pontossdggal adjuk meg.

Megjegyzések:

a) A kalibrdci6s gorbe 1étrehozdsihoz olyan oldatokat vélasszunk, és a mintdkndl olyan higitdst alkalmazzunk,
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b)

Ha az analizdland6 minta vérhat6 réztartalma nagyon alacsony, jarjunk el a kovetkezSképpen. Toltsiink
100 ml mintdt egy platinacsészébe, és pérologtassuk vizfiirdén 100 °C hémérsékleten, amig szirupossd
vélik. Adjunk hozzd cseppenként 2,5 ml koncentrdlt salétromsavat (3.2. pont) gy, hogy az teljesen fedje
az edény aljit. Ovatosan hamvasszuk a maradékot egy elektromos fézélapon vagy kis lingon. Ezutin
helyezziik az edényt egy tokoskemencébe 500 + 25 °C hdmérsékleten, és tartsuk ott legaldbb egy ordn
at. Lehtités utdn nedvesitsik meg a hamut 1 ml koncentralt salétromsavval (3.2. pont), mikozben egy
tivegriiddal péppé keverjilk; hagyjuk a keveréket pérologni, és az el6bbiek szerint ismét hamvasszuk.
Helyezzik az edényt ismét 15 percre a tokoskemencébe; ismételjitk meg a salétromsavas kezelést legaldbb
héromszor. Oldjuk fel a hamut 1 ml koncentralt salétromsavval (3.2. pont) és 2 ml kétszer desztillalt vizzel,
és toltsiik 4t az edénybdl az egészet egy 10 ml-es lombikba. Mossuk ki az edényt hdromszor, minden
alkalommal 2 ml kétszer desztillélt vizet hasznalva. Végiil toltsiik fel a lombikot 10 ml-re kétszer desztilldlt
vizzel.. A 4.1. pontban leirtak szerint, a 10 ml oldat felhasznaldsdval kezdjitk hozzd a meghatdrozashoz, az
eredmények megaddsa sordn vegyiik figyelembe a koncentricids tényezét.
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24 KEN-DIOXID (OIV- AS-323-04-DIOSU) - II. TIPUSU MODSZER

MEGHATAROZASOK

A mustban és borban 1év8 szabad kén-dioxid a H,SO3 és a HSO3;— formékban van jelen. Az e formdk kozotti
egyenstly a pH és a hémérséklet fiiggvénye:

H,S0; HE+ HSO5—

H,S0; molekuldris kén-dioxidot reprezental.

Az 6sszes kén-dioxidot a borban 1évé kén-dioxid valamennyi forméjanak 6sszegeként hatdrozzuk meg, legyen
az szabad vagy kotott dllapotban.

SZABAD ES OSSZES KEN-DIOXID

A moédszerek elve

Referencia-médszer

Borok és mustok esetében

A kén-dioxidot levegé vagy nitrogén dramlésdval vissziik dt; higitott és semleges hidrogén-peroxid oldaton
dtbuborékoltatva kotjikk le, és oxiddljuk. A képzddott kénsavat standard ndtrium-hidroxid-oldattal titrdlva
hatdrozzuk meg. A szabad kén-dioxidot alacsony hdmérsékleten (10 °C) tévolitjuk el a borbol.

Az Osszes kén-dioxidot magas hémérsékleten (kb. 100 °C) hajtjuk ki a borbdl.

Finomitott mustst@iritmények esetében

A kén-dioxidot az el8zdleg higitott finomitott muststiritménybdl vonjuk ki magas hémérsékleten (kb. 100 °C).

Gyors meghatdrozdsi mddszer (borok és mustok esetében)

A szabad kén-dioxidot kozvetlen jodometrids titrdldssal hatdrozzuk meg.

A kotott kén-dioxidot lagos hidrolizist kovets jodometrids titrdldssal ezt kovetSen hatdrozzuk meg. A szabad
kén-dioxidhoz hozzdadva kapjuk meg az 6sszes kén-dioxid tartalmat.

Referencia-médszer

Eszkozok

Az alkalmazott késziiléknek meg kell felelni az aldbbi dbrdnak, kilonosen a hiit6 tekintetében.

1. dbra

A méretek mm-ben olvashatok. A hiit6t alkotd négy koncentrikus csé belsd dtmérGje 45, 34, 27 és 10 mm.
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2241
2.2.4.1.1.

2.2.4.1.2.

A B buborékoltatoba vezetd gazbevezetd cs6 egy aprd, 1 cm dtmérdji gombben végz3dik, amelynek horizon-
télis keriiletén 20 db 0,2 mm dtmérdji lyuk taldlhatd. Ez a csé fritt tiveglapban is végzédhet, amely nagyszamda,
igen aprd buborékot hoz létre, ezdltal biztositvan a megfelel§ érintkezést a folyadék- és a gazfizis kozott.

A késziiléken 4thaladé gdzmennyiség kb. 40 1/6ra legyen. Az édbra jobb oldaldn ldthaté palack célja, hogy
20-30 cm méretd vizoszlopra korldtozza a vizsugdrszivattyt 4ltal létrehozott nyomdscsokkenést. A megfeleld
értékd vakuum bedllitdsahoz egy félkapillaris csvel elldtott dramldsmérét kell a buborékoltatd és a palack kozé
szerelni.

Egy mikrobiiretta.

Reagensek
85 %-os foszforsav (H3POy,) (pyg = 1,71 g/ml).

9,1¢/l 3% (V[V) hidrogén-peroxid-oldat.

Indikédtor reagens:

metil-v6ros 100 mg
metilén-kék 50 mg
50 % (V[V) alkohol 100 ml

0,01 M nétrium-hidroxid oldat, NaOH.

A szabad kén-dioxid meghatdrozdsa
Eljdrds
A mustot teletoltott és ledugdzott palackban kell tdrolni 20 °C hémérsékleten két napon keresztiil a meghatd-

rozédst megelSzden.

— Toltstink 2-3 ml hidrogén-peroxid oldatot (2.2.2.2. pont) és két csepp indikdtorreagenst a B buborékolta-
téba, és semlegesitsiik a hidrogén-peroxid-oldatot 0,01 M ndtrium-hidroxid oldattal (2.2.2.4. pont). Csatla-
koztassuk a buborékoltatét a késziilékhez.

— Toltsiink 50 ml mintdt és 15 ml foszforsavat (2.2.2.1. pont) a késziillék A lombikjaba. Csatlakoztassuk a
lombikot a késziilékre.

— Buborékoltassunk 4t rajta levegdt (vagy nitrogént) 15 percen keresztiil. Az atvitt szabad kén-dioxid
kénsavvd oxiddlodik. Vegyitk le a buborékoltatét a késziilékrdl, és titraljuk a képzédott savat 0,01 M
ndtrium-hidroxiddal (2.2.2.4. pont). Legyen n a felhaszndlt térfogat.

Az eredmények megaddsa

A felszabaditott kén-dioxidot mg/l-ben hatdrozzuk meg, egész szdmra kerekitve.

Szémitdsi mod

A szabad kén-dioxid-tartalom mg/l-ben: 6,4 n.

Az Gsszes kén-dioxid-tartalom meghatdrozdsa
Eljdrds

Finomitott muststiritmény esetében haszndljuk a vizsgdlandé mintdt 40 % (m/V)-ra higitva, amint azt az osszes
savtartalomrol sz016 fejezet 5.1.2. pontjaban leirtuk. Toltsiink 50 ml ilyen oldatot és 5 ml foszforsavat (2.2.2.1.
pont) az elvdlaszt6 késziilék 250 ml-es A lombikjdba. Csatlakoztassuk a lombikot a késziilékre.

Borok és mustok

Ha a minta becsiilt koncentrdcidja nem tobb, mint 50 mg 6sszes SO, literenként, toltsiink 50 ml mintdt és
15 ml foszforsavat (2.2.2.1. pont) az elvilaszt6 késziilék 250 ml-es A lombikjdba. Csatlakoztassuk a lombikot a
késziilékre.

Ha a minta becsiilt koncentracija tobb mint 50 mg 6sszes SO, literenként, toltsiink 20 ml mintdt és 5 ml
forszforsavat (2.2.2.1. pont) az elvalaszté késziilék 100 ml-es A lombikjéba. Csatlakoztassuk a lombikot a
késziilékre.
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Toltstink 2-3 ml hidrogén-peroxid oldatot (2.2.2.2. pont) a B buborékoltatoba, az el6bbieknek megfelelGen
semlegesitve, és forraljuk fel az A lombikban 1év6 bort 4-5 cm-es kis lang haszndlatdval, amely kozvetleniil érje
a lombik aljat. A lombikot ne fémlemezre, hanem egy olyan lemezre tegyiik, amelyen egy kb. 30 mm dtmérdjd
lyuk van. Ennek az a célja, hogy elkeriiljiik az extrakt anyagok lombik faldra valé égését.

Tartsuk forrdsban, mikozben levegd (vagy nitrogén) dramlik 4t rajta. 15 percen beliil az sszes kén-dioxid atjut,
és oxiddlodik. Hatdrozzuk meg a 0,01 M ndtrium-hidroxid-oldattal (2.2.2.4. pont) torténd titraldssal képzsdott
kénsavat.

Legyen n a felhaszndlt térfogat.
2242, Az eredmények megaddsa

Az osszes kén-dioxid-tartalmat mg/l-ben vagy az Osszes cukor kg-jara szdmitott mgfkg-ban hatdrozzuk meg,
egész szamra kerekitve.

2.2.4.2.1. Szdmitdsi m6d
— Borok és mustok
Az osszes kén-dioxid-tartalom mg/l-ben:
— alacsony kén-dioxid-tartalmti mintdk (50 ml-es vizsgalati minta):
6,4 x n
— egyéb mintdk (20 ml-es vizsgdlati minta):
16 x n
— Finomitott musts{iritmény

Az osszes kén-dioxid mg-ban az Osszes cukor kg-jdra szdmitva (50 ml elSkészitett vizsgdlati minta
(2.2.4.1.1. pont)):

(1,600 x n)/P
P a % (m/m)-ban kifejezett Gsszes cukortartalom
2.2.3.4.2. Ismételhetség ()
50 ml-es vizsgdlati minta < 50 mg/l; r 1 mg/l.
20 ml-es vizsgdlati minta > 50 mg/l; r 6 mg/l.
2.2.3.4.3. Reprodukilhatdsdg (R)
50 ml-es vizsgdlati minta < 50 mg(l; R 9 mg/l.

20 ml-es vizsgalati minta > 50 mg/l; R 15 mg/l.




