Προσδιορισμός των Ολικών Τανινών. 

Αντιδραστήρια

1. Πυκνό HCl 37 % (v/v). 

2. Αιθανόλη 95 - 96 % (v/v).

Εξοπλισμός

1. Φασματοφωτόμετρο ορατού (VIS) φάσματος. 

2. Κυψελίδα φασματοφωτόμετρου οπτικής διαδρομής 10 mm.

3. Επιτραπέζια φυγόκεντρο ή εναλλακτικά μία διάταξη διήθησης μικρών όγκων 5-10 ml (μόνο για την περίπτωση θολών δειγμάτων).

4. Υδατόλουτρο 100οC ή ποτήρι ζέσεως των 500 ml με λύχνο Bunsen. 

5. Ογκομετρική φιάλη των 50 ml.

6. Δύο δοκιμαστικοί σωλήνες χωρητικότητας 15 – 25 ml εφοδιασμένοι με βιδωτό πώμα & παρέμβυσμα στεγανοποίησης.

7. Σιφώνια πληρώσεως των 1 & 2 ml.

8. Σιφώνια μετρήσεως των 5 & 10 ml.

Αρχή Μεθόδου προσδιορισμού

Ο προσδιορισμός των Ολικών Τανινών στηρίζεται στην ιδιότητά τους να μετατρέπονται σε ερυθρές ανθοκυάνες με θέρμανση σε ισχυρά όξινο περιβάλλον.

Ορισμένη ποσότητα αραιωμένου οίνου οξινίζεται με πυκνό HCl και θερμαίνεται για ορισμένη ώρα. Παράλληλα ένα όμοια προετοιμασμένο δείγμα αφήνεται σε θερμοκρασία περιβάλλοντος. 
Το δείγμα που θα θερμανθεί θα περιέχει τις αρχικές του ανθοκυάνες και τις ανθοκυάνες που θα σχηματιστούν από την υδρόλυση των τανινών. Αντίθετα το δείγμα που παρέμεινε σε  θερμοκρασία περιβάλλοντος θα περιέχει μόνο τις πρώτες. Έτσι η διαφορά χρώματος ανάμεσα στα δύο δείγματα θα είναι τελικά ανάλογη της συγκέντρωσης των ολικών τανινών.

Παράλληλα προστίθεται και αλκοόλη για την αντιοξειδωτική σταθεροποίηση του χρώματος.

Διαδικασία προσδιορισμού. 

Προετοιμασία των δειγμάτων.

1. Αν το δείγμα μας δεν είναι διαυγές το φυγοκεντρούμε στις 5,000 rpm για 5 min ή το διηθούμε μέσω ενός διηθητικού μέσου που δεν απορροφά πολυφαινόλες (teflon ή υαλοβάμβακας).  

2. Αραιώνουμε τον οίνο μας 1:50 με απιονισμένο H2O χρησιμοποιώντας μία ογκομετρική φιάλη των 50 ml (1 ml οίνου + H2O > 50 ml).  

Προσδιορισμός.

1. Μεταφέρουμε από 4 ml αραιωμένου οίνου σε δύο δοκιμαστικούς σωλήνες που είναι εφοδιασμένοι με βιδωτό πώμα & παρέμβυσμα στεγανοποίησης.

2. Σε κάθε έναν σωλήνα προσθέτουμε από 2 ml απιονισμένου H2O και 6 ml πυκνού HCl 37 %.

3. Πωματίζουμε τους δοκιμαστικούς σωλήνες ελέγχοντας το παρέμβυσμα και την στεγανότητα του πωματισμού που πρέπει να είναι απολύτως ερμητική.

4. Φέρουμε σε βρασμό, σε ένα ποτήρι ζέσεως, μία ικανή ποσότητα H2O και τοποθετούμε μέσα τον έναν από τους δύο δοκιμαστικούς σωλήνες. Αφήνουμε τον δοκιμαστικό σωλήνα μέσα στο νερό που βράζει για 45 min ακριβώς.

5. Μετά από την πάροδο των 45 min ψύχουμε το δείγμα κάτω από τρεχούμενο νερό και προσθέτουμε και στα δύο δείγματα από 1 ml αιθανόλης 95 %.

6. Μετρούμε τις οπτικές πυκνότητες (απορροφήσεις) των δύο δειγμάτων στα 550 nm, χρησιμοποιώντας κυψελίδα οπτικής διαδρομής 10 mm, αφού πρώτα έχουμε μηδενίσει το φασματοφωτόμετρο με H2O.  

Έστω d1 η απορρόφηση του δείγματος που παρέμεινε σε θερμοκρασία περιβάλλοντος.  

Έστω d2 η απορρόφηση του δείγματος που θερμάνθηκε.

Υπολογισμός των Ολικών Τανινών (g/l) : 

Ολ. Τανίνες (g/l) = (d2 - d1)  X  k

k = 19,35 (όταν η διαφορά d2 - d1 είναι > από 0,07)

k = 20,83 (όταν η διαφορά d2 - d1 είναι < ή = με 0,07) 

Χρήσιμες Συμβουλές

Χημικά και βαθμός ακρίβειας κατά την προετοιμασία και την προσθήκη των αντιδραστηρίων.

	Χημική ένωση
	Προετοιμασία αντιδραστηρίων
	Προσθήκη αντιδραστηρίων.

	Οίνος 
	Διαύγεια &   Αραίωση με ακρίβεια
	Ακριβής

	Πυκνό HCl 37%
	-
	Ακριβής

	Αιθανόλη 95-96%
	-
	Ακριβής

	
	
	


Κατά το 45λεπτο του βρασμού είναι αναμενόμενο να μειωθεί ο όγκος του νερού που βράζει στο ποτήρι ζέσεως. Ο όγκος αυτός πρέπει να αναπληρώνεται σε τακτικά διαστήματα με άλλη ποσότητα νερού που επίσης βράζει ώστε να έχουμε σταθερή θερμοκρασία 100ο C. 

Πηγές Σφαλμάτων

· Κατακράτηση πολυφαινολών (άρα και τανινών) από το μέσο διήθησης αν αυτό δεν είναι από το κατάλληλο υλικό.

· Θολό δείγμα.

· Βρώμικη κυψελίδα φασματοφωτόμετρου.

· Ανεπαρκές ξέπλυμα της κυψελίδας όταν πηγαίνουμε από το H2O στο δείγμα.

· Ανεπαρκής στεγανοποίηση του δοκιμαστικού σωλήνα λόγω ελαττωματικού παρεμβύσματος ή σπασμένου δοκιμαστικού σωλήνα.

· Ανεπαρκής ή υπερβολικός χρόνος θέρμανσης του δείγματος 

