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'RESUMO

Neste trabé,lhoy é apresentado um estudo das caracteristicas do método
de doseamento colorimétrico do 4cido Li(-L)<tartarico em vinhos por fluxo
continuo. segmentado; com base nos principios do método: de Rebelein, Para
uma: cadéncia - de 40 amostrag/h e para uma gama de’ concentracdes de
0 a 8g/dm® estudou-se a linearidade da’ curva de calibracdo, a' repetibi-
lidade do método e  a sua exactiddo. :

Verificou-se -uma, muito boa linearidade apenas para--concentracoes
superiores -a 3.g/dm? facto gue aconselha - a - uma: ‘dtenta ‘calibracio  do
Processo, para’baixas: concentracdes: nestas condicbes, o método & ‘apli-
cavel para. 4 generalidade das exigéncias dos laboratériog de controlo ‘e
de investigacéo. ‘ ~

INTRODUCAO

Battle et al. (1978) aplicaram, com sucesso, o fluxo con-
tinuo segmentado ao doseamento do 4cido tartirico em mostos
€ vinhos, com base no principio do método de Rebelein (1972),
utilizando uma gama de concentracdes de 0 a 5 g/dm* e uma
cadéncia de 30 amostras/h. ~

Por razbes amplamente reconhecidas, a determinacio ana-
litica do teor de 4cido tartirico em mostos e vinhos“as‘sume
um papel de relevo quer em laboratérios de controlo quer em
laboratérios de investigacéio vitivinicola, constituindo os métodos
automiticos um importante e decisivo meio de generalizar o
seu emprego. Importa pois conhecer os seus parimetros carac-
terizadores, com base nas configuracSes dos equipamentos
actualmente disponiveis, objecto essencial do presente trabalho.
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MATERIAL E METODOS

Equipamento de andlise automdtica: TDF (Technologie Diffusion
France), mod 1987 f

~—Prmcz;mo o metodo automatlzagao por fluxo continuo
gsegmentado do método colorimétrico (520 nm) de Rebelein
(1972), segundo 0 dlagrama de fluxos apresentado na
Fig. 1.
— Solugdo deida de acetato de s6dio: 80 cm? de CH,COOH +
+ 320 cm?® de solucfio de CH,COONa a 279% + 1cm?® de
Brij 35 (sol. 30%) + agua q.b.p. 1000 cm®.
— Rolugdo de metavanadato de sodio: 4g de NH,VO; +
4 150 cm® de solucdo N de NaOH - 200 cm® de solucio
~ de CH,COONa a 27% + agua q.b.p. /500 cm?.
— Cadéncia ole anglise: J;O amostms/h

Amostms utilizadas: vinhos prancos e tintos da EVN (Dois
Portos). '
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g F‘w 1-—Diagrama de fluxos (doseamento colommetmco do acido
: “tartdrico nos: vinhos).

Dwgramme des flux (dosage colorimétrique  de: Pacide tartmque
~dans les: vins). o
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RESULTADOS E DISCUSSAC

Curva de calibragaio

Com solugdes de acido L(+)-tartirico em 4gua de 0 a
Sg/dmg o coeficiente de correlacio entre as concentracles e
as alturas dos correspondentes picos reglstados é muito baixo
(0,98992), sobretudo se comparado com og referentes a outros
pardmetros ja estudados por nés (Curvelo-Garcia e Godinho,
1988). Para teores de dcido L (+)-tartarico superiores a 3 g/dm?,
o coeficiente de correlacdo obtido é ja relativamente elevado
(0,99872), pelo que, para essa gama de concentracoes, a linea-
ridade da curva de calibracio é suficientemente aceitivel.

Contudo, na pratica analitica é frequente a necessidade de
doseamento desta espécie quimica para teores inferiores a
3 g/dm?, donde se tornar indispensivel considerar estes casos
no processo de calibracio. - :

Sendo y a altura (em mm) do pico registado e x a con-
centracdo de acido Li(+)-tartarico (em g/dm?), a equacio que
melhor. exprime a sua relagdo, para a gama de concentracdes
de 1 a 8 g/dm?, e nas condicGes em que trabalhimos (a ajustar
~ pontualmente, em cada caso), € com uma aproximacido infe-
riora 59: ‘

vy =15 32415 x—T,9

Trata-se de uma relacdo valida ‘para: teores de 4cido tar-
tarico englobando a generalidade das s1tuagoes que se deparam
aos referidos 1ab0ratorlos :

Repetibilidade

Verifica-se uma muito boa repetibilidade de analise (desvios-
-padrao de 0,3% a 3,3 % dos valores médios, para 10 a 30
repeticbes por amostra, e para vinhos com teores de 4cido
L{+)-tartarico de 1,5 a 6,56 g/dm?).

 No Quadro I, sio indicados os resultados obtidos para dois
vinhos (um vinho tinto e um vinho branco) adicionados de 1,
2 e 3g/dm® de acido L(+)-tartirico — niimero de repeticoes,
valores médios obtidos por recurso 3 equacio de calibracio
indicada anteriormente, desvios-padriio e percentagem de
«recuperacdo». Kvidencia-se a muito boa repetibilidade do
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QUADRO 1.
Dogeamento 'doacido L.(+4)-tartdrico nos vinhos (fluxo: continuo)

Dosage de - Tacide L(+)-tartrique dans les vins. (flux: contini)
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metodo, ja antemormente assmalada (com desv10s -padréo entre
0,3 e 2,9% do reSpectwo valor médio). As recuperacoes obtidas,
situadas entre 94,0 % e 106,3 %, indicam uma também  muito
boa e assmalavel exactxdao do metodo ~

- CONCLUSOES

O método colorimétrico de Rebelein para o doseamento do
&cido L(+)-tartarico em vinhos é aplicavel as técnicas de fluxo
continuo segmentado, com uma cadéncia de 40 amostras/h,
para a generalidade das exigéncias dos laboratérios de controlo
e de investigacio. B indispensivel uma cuidadosa calibracéo
do processo analitico: nas condigbes em que se desenvolveu este
estudo, a relacdo entre a concentracio de acido L(+)-tartarico x
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(expregsa em g/dm?) e a altura do respectivo pico registado y
(em mm) é definida pela equacio y = 1,5 x*+ 15 x-—T79.

Nestas condicOes, a repetibilidade € muito boa - (desv10s-
-padrao inferiores a 3,5'% dos valores medlos) bem como-'a
exactidao (recuperagoes entre 94,0 % e 1063’%)
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RESUME

Dosage de Pacide tartrique des vins par flux continu segments

Les auteurs ont étudié les. caractéristiques de la méthode du dosage
colorimétrique de. Pacide L(+-)-tartrique des vins par flux continu: segments,
basée &-la méthode de Rebelein. Pour une cadence de 40 échantillons/h
et concentrations de 0 & 8 g/dm?, on 'a étudié la linéarité ‘de la  courbe
d’étalonnage; la répétabilité et  I'exactitude ‘de’la- méthode.

On ' a vérifié: une trés ‘bonne: linéarité seul pour - des: concentrations
supérieures & 3'g/dm? ce qui conseille une: étalonnage précise pour les
faibles concentrations; dans cette conditions, la méthode est aplicable pour
les: principales ‘exigences  des’ laboratoires de confréle et  de recherche.

SUMMARY

Wine tartaric acid determination in continuous flow

It was studied the characteristicg of “the -automatic method - (conti-
c.nuous” flow)  for the analysis of the L(-)-tartaric: acid  in . wines, baged
in the ' Rebelein’s method., 'With a cadence of 40-samples/h and 0 to 8 g/dm?
tartaric acid content, it was' studied the linearity of the' calibration curve,
the :repeatibility ‘and the exactitude.

The-linearity is only very good for the tartaric acid contents higher
than 3 g/dm?®; so it is very important the calibration of the method for
the smaller - tartaric ‘acid. contents. In these conditions, the method is
applyed to the principal exigencies of the control and research laboratories.
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