Φυσικοχημικές Μετατροπές
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Κατεργασίες Οίνων.

Άσκηση 7η

Αποσιδήρωση.

(Λευκοί & Ροζέ Οίνοι)

Σκοπός της Άσκησης.

Όταν η συγκέντρωση του Ολικού Fe σε έναν οίνο είναι υψηλότερη από 7 mg/l μπορούμε να θεωρήσουμε ότι εισερχόμαστε στην «ζώνη αστάθειας» όπου πλέον οι πιθανότητες για  την εκδήλωση ενός θολώματος Σιδήρου είναι ορατές. Όταν η συγκέντρωση του Ολικού Fe ξεπερνάει τα 12 mg/l τότε μπορούμε να θεωρήσουμε ως βέβαιο την εκδήλωση του θολώματος.

Σκοπός της άσκησης είναι η μείωση του επιπέδου του ολικού Fe κάτω από το όριο επικινδυνότητας (7 mg/l). 

Στην οινολογική πρακτική η μείωση του Σιδήρου (Αποσιδήρωση) είναι ένας ιδιαίτερα «λεπτός» χειρισμός που πρέπει να προσεγγίζεται με μεγάλη προσοχή γιατί στην αντίθετη περίπτωση είναι ορατός ο κίνδυνος δηλητηρίασης του καταναλωτή από τυχόν υπολείμματα Σιδηροκυανιούχου Καλίου, με πιθανές ολέθριες συνέπειες. Από όλες τις εφαρμοζόμενες οινολογικές πρακτικές & κατεργασίες αυτή είναι η μόνη που εμπεριέχει κίνδυνο για τον καταναλωτή αν δεν εκτελεστεί σωστά.          

Βασική Αρχή της Άσκησης.

Η Αποσιδήρωση βασίζεται στην αντίδραση του Fe++ & Fe+++ με το Σιδηροκυανιούχου Καλίου – Fe(CN6)K4 – και τον σχηματισμό Σιδηροκυανιούχου Σίδηρου - Fe(CN6)KFe, ενός σύμπλοκου με χαρακτηριστικό μπλε χρώμα (Κυανούν του Βερολίνου). Το σύμπλοκο αυτό είναι ένα κολλοειδές με ηλεκτοαρνητικό φορτίο.

Στην συνέχεια απομακρύνουμε αυτό το μπλε σύμπλοκο καταβυθίζοντάς το με μία ηλεκτροθετική πρωτεΐνη (π.χ. ιχθυόκολλα). Τέλος μετά από ένα «σφικτό» φιλτράρισμα ή φυγοκέντηση ελέγχουμε τον οίνο για τυχόν υπολειμματικότητα Fe(CN6)K4.                        

Επιλογή της Κατάλληλης ποσότητας Σιδηροκυανιούχου Καλίου.

Γενικά.

Βασική αρχή μας κατά την Αποσιδήρωση είναι να επιλέγουμε τέτοια ποσότητα Fe(CN6)K4 ώστε μετά το τέλος της αντίδρασης και την απομάκρυνση του μπλε σύμπλοκου να μένει πάντα στον οίνο μας μία υπολειμματική ποσότητα Ολικού Σιδήρου κοντά στα 4-5 mg/l. Η μικρή αυτή ποσότητα Σιδήρου αφ’ ενός δεν μπορεί να προκαλέσει πρόβλημα θολώματος αφ’ ετέρου όμως λειτουργεί ως η πλέον έγκυρη απόδειξη ότι στον οίνο μας τελικά αντέδρασε ολόκληρη η ποσότητα του Fe(CN6)K4  που προσθέσαμε και έτσι δεν υπάρχει πλέον πιθανότητα να έχει ακόμα μείνει στον οίνο υπολειμματικό Fe(CN6)K4.

Για την επιλογή της κατάλληλης ποσότητας Fe(CN6)K4  που θα χρησιμοποιήσουμε μπορούμε να εργαστούμε με του εξής δύο τρόπους : 

I. Στηριζόμενοι στον προσδιορισμό της συγκέντρωσης του Ολικού Σιδήρου του οίνου και υπολογίζοντας ανάλογα.

II. Στηριζόμενοι στην ανίχνευση υπολειμματικού Fe(CN6)K4 μετά την κατεργασία. 

Ο πρώτος τρόπος είναι εγκυρότερος και ασφαλέστερος.     

Ι.
Επιλογή της Κατάλληλης ποσότητας Σιδηροκυανιούχου Καλίου στηριζόμενοι στον προσδιορισμό της συγκέντρωσης του Ολικού Σιδήρου.    

Αντιδραστήρια

· Όλα τα απαραίτητα για τον προσδιορισμό της συγκέντρωσης του Ολικού Fe (Άσκηση 6η).
· Διάλυμα Fe(CN6)K4  
1 % (10 g/l)  

· Διάλυμα Ιχθυόκολλας   
0,25 % (2,5 g/l)
Μεθοδολογία.

1.
Προσδιορίζουμε τη συγκέντρωσης του Ολικού Fe (Άσκηση 6η) του οίνου μας. Έστω a mg/l. Γνωρίζοντας ότι # 6,5 mg Fe(CN6)K4  αντιδρούν και απομακρύνουν 1 mg Fe υπολογίζουμε ότι για την πλήρη αποσιδήρωση του οίνου θα χρειαζόταν προσθήκη # a x 6,5 mg Fe(CN6)K4 για κάθε λίτρο οίνου. Όμως, για να διατηρήσουμε το όριο ασφαλείας των 4 mg/l ολικού Fe στον οίνο μας, θα προσθέσουμε τελικά  (a-4) x 6,5 mg Fe(CN6)K4 /l.

Ο παραπάνω υπολογισμός πρέπει να επαληθευτεί πειραματικά γιατί η σχέση 6,5 mg Fe(CN6)K4  / 1 mg Fe είναι εμπειρική. Για τον σκοπό αυτό :

2.
Σε 5 δοκιμαστικούς σωλήνες προσθέτουμε από 100 ml οίνου και αντίστοιχες ποσότητες διαλύματος Fe(CN6)K4  1 % ώστε να είμαστε τοποθετημένοι κοντά στην θεωρητικά υπολογισμένη τιμή των (a-4) x 6,5 mg Fe(CN6)K4 /l οίνου. 

· 1ος δοκιμαστικός σωλήνας : + {[(a-4) x 6,5]/100} – 0,2 ml Fe(CN6)K4  1 %

· 2ος δοκιμαστικός σωλήνας : + {[(a-4) x 6,5]/100} – 0,1 ml Fe(CN6)K4  1 %

· 3ος δοκιμαστικός σωλήνας : + [(a-4) x 6,5]/100  ml Fe(CN6)K4  1 %
· 4ος δοκιμαστικός σωλήνας : + {[(a-4) x 6,5]/100} + 0,1 ml Fe(CN6)K4  1 %

· 5ος δοκιμαστικός σωλήνας : + {[(a-4) x 6,5]/100} + 0,2 ml Fe(CN6)K4  1 %

O 3ος δοκιμαστικός σωλήνας αντιστοιχεί στην θεωρητικά υπολογισμένη αναγκαία ποσότητα των (a-4) x 6,5 mg Fe(CN6)K4 /l. ενώ κάθε 0,1ml Fe(CN6)K4  1 % στα 100 ml αντιστοιχεί σε προσθήκη 10 mg Fe(CN6)K4 /l οίνου.  

3. Μετά από 20 min προσθέτουμε στους 5 παραπάνω ογκομετρικούς κυλίνδρους από 1 ml διαλύματος Ιχθυόκολλας 0,25 % και ομογενοποιούμε.

4. Μετά από 10 min φυγοκεντρούμε ή φιλτράρουμε τον οίνο και στο υπερκείμενο προσδιορίζουμε πάλι τον υπολειμματικό Ολικό Σίδηρο. Θα επιλέξουμε τελικά εκείνη την ποσότητα Fe(CN6)K4  που αφήνει όντως 4 mg/l Fe στον οίνο μας.     

ΙΙ.
Επιλογή της Κατάλληλης ποσότητας Σιδηροκυανιούχου Καλίου στηριζόμενοι στην ανίχνευση υπολειμματικού Fe(CN6)K4 μετά την κατεργασία.

Αντιδραστήρια

· Διάλυμα Fe(CN6)K4  : 1 % (10 g/l)  

· Διάλυμα Ιχθυόκολλας  : 0,25 % (2,5 g/l)
· Κεκορεσμένο διάλυμα Fe
· Διάλυμα HCl : 10 % 
Μεθοδολογία.
1. 100 ml οίνου σε 6 ποτήρια ζέσεως.

2. Προσθήκη 0,5 – 1,0 – 1,5 – 2,0 – 2,5 & 3,0 ml διαλύματος Fe(CN6)K4  1 %. (Οι προσθήκες αυτές αντιστοιχούν σε προσθήκες 50 – 100 – 150 – 200 – 250 & 300 mg Fe(CN6)K4 /l. οίνου.

3. Αναμονή 20 min.

4. Προσθήκη 1 ml διαλύματος Ιχθυόκολλας 0,25 %. Ομογενοποιούμε.

5. Μετά από 10 min φυγοκεντρούμε ή φιλτράρουμε τον οίνο και στο υπερκείμενο προσθέτουμε 2 σταγόνες κεκορεσμένου διαλύματος Fe.

6. Προσθήκη 2 ml διαλύματος HCl  10 %.

7. Στην συνθήκη που θα εμφανιστεί μπλε χρωματισμός υπάρχει περίσσεια Fe(CN6)K4 /l. στον οίνο. Κατά συνέπεια θα επιλέξουμε την αμέσως μικρότερη προσθήκη. Αν επιθυμούμε μεγαλύτερη ακρίβεια στον προσδιορισμό επαναλαμβάνουμε τα παραπάνω βήματα με μικρότερες σταδιακές προσθήκες.

Σημείωση : Η αποσιδήρωση στους Ερυθρούς Οίνους γίνεται με μία πρωτεΐνη που προέρχεται από δημητριακά, το Phytate Ca (Φυτικό Ασβέστιο).






















