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Objectivo

O Circuito Interlaboratorial de Vinhos Portugueses (CIVP), na modalidade Destilados Vinicos
(DV) , tem por objectivo testar a precissdo da determinagdo de substancias voléteis, 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.

Circuito Interlaboratorial de Vinhos Portugueses

Participantes
Comissao de Viticultura da Regido dos Vinhos Verdes (CVRVV) - Portugal

Direcion General de la Consomation, Concurrence et Repression des Fraudes (DGCCRF) -
Franca

DVT Espafia S.A. - Espanha

DVT, Destilagdo Vinicola Torrejana, S.A. - Portugal

Istituto Agraria de San Michele al Adige (IASMA) - Itdlia
Instituto do Vinho do Douro e do Porto (IVDP) - Portugal
Symington - Vinhos S. A.
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Procedimento

Circuito Interlaboratorial de Vinhos Portugueses

[.I.  Amostras

No presente circuito foi analisado um Destilado Vinico - Aguardente Vinica Branca (DV-VB)
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 absor¢do 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

O tratamento estatistico dos resultados obtidos pelos laboratérios participantes contemplou,

para cada parametro, o cdlculo do valor médio (ﬁ), o desvio padrdo interlaboratorial (s
interlab.) e a Reprodutibilidade interlaboratorial (R interfab.).

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

Até que todos os laboratérios se encontrem dentro das especificacdes do regulamento CE,
sera utilizado um tratamento estatistico simplificado, sem apuramento de valores isolados e
aberrantes.

|.4. Apresentagdo dos resultados

Os resultados obtidos pelos laboratdrios participantes estdo apresentados sob a forma de uma
tabela e em gréficos.
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|.5. Codificacdo dos resultados

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

[.6. Datas

Distribuicdo das amostras 3/5/2008 a 7/5/2008

3/5/2008 a 31/5/2008
14/7/2009

Realizacdo dos ensaios

Conclusio do relatdrio

4/11
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2. Resultados em Maio de 2008 (Ensaio DV-VB)

Circuito Interlaboratorial de Vinhos Portugueses
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3. Representagdo gréfica dos resultados para os parametros no més de Maio de 2008 (DV-VB)

Legenda
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Fig. | - Resultados obtidos para o TAV real.

Laboratério

Laboratodrio

Fig. 2 - Resultados obtidos para o TAV bruto.

Fig. 3 - Resultados obtidos para a Massa voldmica.
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Fig. 7 - Resultados obtidos para o Extracto seco.

Fig. 8 - Resultados obtidos para o Etanal.

Fig. 9 - Resultados obtidos para o Acetato de etilo.
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: ; Fig. I'l - Resultados obtidos para o Metanol. Fig. 12 - Resultados obtidos para o |-Propanol.
Fig. 10 - Resultados obtidos para o Acetal. g P g P P
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Fig. 14 - Resultados obtidos para o Alcool alilico.

Fig. I3 - Resultados obtidos para o Isobutanol. Fig. I5 - Resultados obtidos para o |-Butanol.
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Fig. 16 - Resultados obtidos para o 2-Metil- | -Butanol
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Fig. 17 - Resultados obtidos para o 3-Metil-1-Butanol.

Fig. 18 - Resultados obtidos para o Isoamilicos.
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Fig. 19 - Resultados obtidos para o Subst. Volateis.

Fig. 20 - Resultados obtidos para o Lactato de etilo.

Fig. 21 - Resultados obtidos para o |-Hexanol.
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Fig. 22 - Resultados Resultados obtidos para o Carbamato ! . ! . [
& P Fig. 23 - Resultados obtidos para o Cobre. Fig. 24 - Resultados obtidos para o Célcio.

de etilo.
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4, Andlise dos Resultados
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No decurso deste ensaio interlaboratorial, foi analisado uma aguardente vinica “branca” com um
elevado titulo alcoométrico (> 70 % vol.). Este produto ndo se encontra abrangido pelo
Regulamento (CE) N.° 2870/2000 em termos das caracteristicas de validacio do método e,
consequentemente, ndo existem valores publicados para os limites de reprodutibilidade (R). Por
esta razdo, ndo se representam barras referenciais de comparagdo em relagdo aos limites de
reprodutibilidade.

Apds a andlise dos dados obtidos, considera-se que se justifica apontar as seguintes situagdes:

Em relacdo a determinacdo do titulo alcoométrico volimico (TAV), seja bruto seja real, o
laboratério A3 apresentou um desvio que ronda os 0,20 % vol. em relacdo aos restantes
participantes, valor que justifica uma revisao atenta das condi¢des operacionais de determinagdo
por parte deste laboratdrio.

O laboratério A4, por seu lado, apresentou um desvio de ordem de,aproximadamente, 30 %
abaixo dos restantes participantes para a quase totalidade dos pardmetros da cromatografia em
fase gazosa. Tudo indica tratar-se de um problema de calibracdo analitica que requer uma
andlise detalhada da situacdo por parte deste participante.

Lamenta-se que, no presente ensaio, a determinacdo de pH, dlcool alflico, carbamato de etilo,
cobre e célcio tenha contado apenas com a participagdo de dois laboratérios, situacdo que se
espera possa melhorar no futuro.
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