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Objectivo

O Circuito Interlaboratorial de Vinhos Portugueses (CIVP), na modalidade Destilados Vinicos
(DV), tem por objectivo testar a precissdo da determinacdo de substancias volateis, de metanol
e de carbamato de etilo por cromatografia em fase gasosa, de elementos minerais por
espectrofotometria de absorcdo atémica e de outros ensaios realizados por métodos correntes
(andlise a bancada) em destilados vinicos. Nao estdo contemplados nesta modalidade, por
agora, determinacdes por espectrofotometria FTIR, a qual poderd constituir um alargamento
posterior deste circuito.

As regras de participacdo no CIVP estdo disponiveis em www.alabe.pt.

A participagdo em circuitos interlaboratoriais constitui uma valiosa ferramenta para o controlo
da qualidade dos resultados produzidos pelos laboratdrios envolvidos.
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Participantes
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Portugal
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|. Procedimento

Circuito Interlaboratorial de Vinhos Portugueses

[.I.  Amostras

No presente circuito foi analisado um Destilado Vinico — Aguardente Bagaceira (DV-BG)
constituido por amostras adquiridas directamente no circuito comercial, assegurando-se que
todas apresentavam o mesmo ndmero de lote.

|.2.  Metodologia

[.2.1. Métodos de andlise

Os métodos de andlise previstos para este circuito foram a cromatografia em fase gasosa, a
espectrofotometria de absorcdo atdmica e os métodos de andlise a bancada, designadamente
os previstos no Regulamento (CE) N.° 2870/2000. A escolha dos métodos de andlise ficou ao
critério de cada laboratério participante. Todavia foi recomendado o uso da metodologia fixada
no referido regulamento , sempre que possivel.

Parametros analisados
Os parametros contemplados neste circuito sao os seguintes:

TAV real, TAV bruto, Massa voldmica, Acidez total, Acidez voldtil, pH, Extracto seco, Absor¢ao
a 525 nm, Cianetos totais, Etanal, Acetato de etilo, Acetal, Metanol, 2-Butanol, |1-Propanol,
lsobutanol, Alcool alflico, |-Butanol, 2-Metil-1-Butanol, 3-Metil-1-Butanol, Isoamilicos, Subst.
Volateis, Lactato de etilo, |-Hexanol, Carbamato de etilo, Cobre, Ferro, Cilcio.

Os parametros sublinhados estdo previstos no Regulamento (CE) N.° 2870/2000.

|.3.  Andlise estatistica dos resultados

No tratamento estatistico efectuou-se uma andlise de valores aberrantes através do teste de
Grubbs (teste simples e duplo). Apds eliminacdo de aberrantes calculou-se para cada parametro
o valor médio (DV'), o desvio padrdo interlaboratorial (s interlab.) e a Reprodutibilidade
interlaboratorial (R interlab.).

A partir dos valores do desvio padrdo da Reprodutibilidade (sR tab (%)) tabelados no Reg. (CE)
N. 2870/2000, calcularam-se as respectivas Reprodutibilidades (R 2870/2000) e a
Reprodutibilidades relativas (R (%) 2870/2000).

Para todos as variantes foram calculados os valores de z-score e apresentados sob a forma de
tabelas.

O z-score é um indicador da performance analitica de um laboratério e pode ser interpretado
da seguinte forma (Selection, use and interpretation of proficiency testing schemes by
laboratories — 2000; www.eurachem.ul.pt) :

2| <2 é considerado satisfatério
2< |z £3 € considerado questiondvel

|z >3 é considerado insatisfatério
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|.4. Apresentagdo dos resultados
Os resultados obtidos pelos laboratdrios participantes estdo apresentados sob a forma de uma

tabela e em gréficos.

|.5. Codificacdo dos resultados

Os laboratdrios participantes foram codificados (Cddigo A) de modo a ser preservado o
anonimato, sendo a correspondéncia do cddigo fornecida individualmente a cada laboratdrio.

[.6. Datas

Distribuicdo das amostras 8/7/2010 a 16/7/2010

8/7/2010a 31/7/2010
30/10/2010

Realizacdo dos ensaios

Conclusdo do relatério

4/11
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2. Resultados em Junho de 2010 (Ensaio DV-BG)

Circuito Interlaboratorial de Vinhos Portugueses

Bancada Cromatogra Absorgdo Atémica
—_ —_ o
2 s |- |s o | E 1 2 o 5 |3 2 |o 3
= — o € 8 A8 ~ 9 2 —~ —~ A_A_o/\a/\_o/\gﬁsﬁgﬁgﬁsﬁ&ﬁgﬁsﬁﬂ)
=2 = - S [} & L = = o S = o c o
C |B3lE3 223(223F] z|ag| S|eolE|82|33(2%|52 8352|5538 2 332322 43(5%|5545 2585
9 z2=2 >wl¥=(8E| §|g g%egzgzgzgzmzeznzozmzzzzzgz EIoE|LE|REIQE|PEISE
5 OFTRT ECEeEY | B ESE S EB<HE B I DSBS THT I IS ESE T ECT 0=
ol.® —_ = 0 S —_
b < 8|0 < < % |z o |3 E
<
Al 4592 09379 638 4,08 2505 1385 1575 378 380 645 625 2130 2755 910 225 1.2 0,43 1,50
A2 45,60 09385 658 425 030 032 220
A3 46,10 46,10 09376 680 580 355 2590 1370 1560 436 05 365 590 045 19 565 1970 2535 863 190 93 020 025 040
A4 46,00 45,80 704 600 2457 1254 1017 421 03 387 624 21 649 2062 177 97 0,10 012 144
A5 4591 4591 09379 670 670 2312 1434 1584 42l 383 648 19 61,5 2103 2718 877 172 0,19 001 190
Ab 4580 4580 09381 707 694 2437 1301 889 428 397 674 618 2155 921 0,41
A7 45,70 2448 1367 412 373 629 1.8 2635
A8 348+ 1356 1475 413 374 621 19 583 2011 2594 148 83
DV 4590 4586 09380 680 640 396 2458 135 1350 4156 04 380 633 045 19 609 2072 2647 893 182 7|l 027 017 149
Inters1arb 016 017 00003 28 48 037 91 59 312 186 Ol 10 26 ol 30 71 90 27 28 40 ol ol 07
Inteﬁarb 020 017 00004 35 60 09I 96 54 328 172 13 10 24 ol 32 75 Il 43 35 63 ol 02 08
sRtab(%) | 03% 03% 17,1% 68% 130% 46% 115% 41% 52% 10.8% 7.2% 7,3%
R 2878/2000| 044 044 1189 260 496 541 Ol 44 93 06 124 428
R (%) 1.0% 1,0% 484% 192% 368% 130% 325% 11,6% 147% 305% 204% 20,6%
2878/2000 | ' ' ' ' ' ' ' '

Junho /2010 5/11



Circuito Interlaboratorial de Vinhos Portugueses

ASSOCIAGAO
DOS LABORATORIOS

DE ENOLOGIA

ALA3E

Resultados de z-score

Absorcao Atémica

(1/8w)

obeD

(1/8w)

oW

(18w)
ugoD

Cromatogra

(1/8w)
o[j1a 9p OjeweqeD

(W 1u/B)
|JouexaH-|

(W 1u/B)
O|e 3p o3EPE

(W u/8)
SISIBIOA 359N

(W u/8)
SODI|JWEeOS|

(W 1u/B)
|ourINg- |-|ABN-€

(W 1u/8)
[ouBINg- | -3BN-T

(W 1u/B)
joueing- |

(W 1u/B)
OdIjife 00y

(W 1u/8)
|jouenqos|

(wv 1uB)
Jouedoud- |

(W 1u/B)
joueng-z

(W 1u/B)
Joueia|y

(W u/8)
[ee0Y

(W 1u/8)
0|11 9p OB}y

(W 1u/8)
[euel3

Bancada

(18w)
SIeJ0). SOjRUR)

WU G7ZG © OBSJOSqQY

(/83)
035 OpEI]

Hd

(W 1u/8)
[RBIOA ZOpDY

(W 1u/B)
[230} ZpY

(w/8)

EDIWIN|OA BSSB||

(1on)
oIg AV.L

(1on)
e AVL

0,02

1,22

-1,48

Sl

0,63

1,20

0,82

0,46

0,0l

0,72

0,56

051

-039  -148

0,39

1,05 1,04

.
,2

0,79

0,36

1,57

53

031

1,42 -1,64

071

067 1,10

0,30

1,25 -1,12

0,00

-039  -0,07

-1,31

0,64

-0,18

31 0,13

1,65

-1,06 030 071 068 -035

-1,69

-001

-0,83

0,87

-0,33

0,63

20 0,60

0,62

031

1,39 075

1,60

0,27 0,35

0,33

0,05

1,04

1,04

I,1é6

029

1,55

1,64

-087 -148 068

-0,24

0
o

-0,33 0,20

-0,65

0,14

1,03

0,14

0,64

021

025

0,11

N
WA

0,30

N
2.

085 -0,60

0,87

031

006 040 -0,16

793

ougIRIOqET

Al

A2

A4

Ab

A7

A8

6/11

Junho /2010



ASSOCIACAO
DOS LABORATORIOS
DE ENOLOGIA

3. Representagdo gréfica dos resultados para os parametros no més de Junho de 2010 (DV-BG)

Circuito Interlaboratorial de Vinhos Portugueses

Legenda

* Resultado aceite = " = Resultado médio (DV-VE)

| Barras de erro do R ——— R Reg (CE) N°2870/2000

Interlaboratorial
‘ * TAV real (% vol.) | ‘ * TAVbruto (% vol.) | #Massavolimica  (g/ml) |
0,9395
46,6 46,6
464 | 6] 0,9390 |
46,2 46,2 1 0,9385
46,0 MRS ’ ?
Pl — I G S I N 46,0 1 ¢ L. _l_s_ L. _. _ 0,9380 == - JREEE. JEp

45,8 1 * 45,8 4 $

* 0,9375 1
45,6 45,6 | ¢
45,4 4544 k s s .. s s 0,9370 +
45,2 45,2 0,9365 : w ‘ :

= ¢ 2 % 2 g &z 2 z ¥ 2 I 2 £ % 2 ' z ¥ 2 % 2 2 % 2
Laboratério Laboratério Laboratério
Fig. | - Resultados obtidos para o TAV real. Fig. 2 - Resultados obtidos para o TAV bruto. Fig. 3 - Resultados obtidos para a Massa voldmica.
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Laboratoério Laboratério Laboratério
Fig. 4 - Resultados obtidos para a Acidez Total. Fig. 5 - Resultados obtidos para o pH. Fig. 6 - Resultados obtidos para o Extracto seco.
‘ # Etanal (gl A | ‘ # Acetato de etilo  (g/hl AA) | ‘ © Acetal (g/hl AR |
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= ¥ 2z ¥ =2 2 & &% = 2o %2 222 = ¥ = % 2 2 % %
Laboratério Laboratorio Laboratério
Fig. 7 - Resultados obtidos para o Etanal. Fig. 8 - Resultados obtidos para o Acetato de etilo. Fig. 9 - Resultados obtidos para o Acetal.
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Fig. 10 - Resultados obtidos para o Metanol. Fig. I'l - Resultados obtidos para o 2-Butanol. Fig. 12 - Resultados obtidos para o |-Propanol.
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Fig. 13 - Resultados obtidos para o Isobutanol.
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Fig. 14 - Resultados obtidos para o |-Butanol.

Fig. 15 - Resultados obtidos para o 2-Metil- | -butanol.
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Fig. 16 - Resultados obtidos para o 3-Metil--Butanol.

Fig. 17 - Resultados obtidos para o Isoamilicos.

Fig. 18 - Resultados obtidos para o Subst. Volateis.
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Fig. 19 - Resultados obtidos para o Lactato de etilo.

Fig. 20 - Resultados obtidos para o |-Hexanol.

Fig. 21 - Resultados obtidos para o Cobre.
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Fig. 22 - Resultados obtidos para o Ferro.

iFig. 23 - Resultados obtidos para o Célcio.
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