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Os antecedentes, como surgiu

Trabalho realizado na ex-EVN nos Gltimos anos sobre a
composicao elementar de vinhos:

- Metais contaminantes
- Fontes de contaminacéo
- As bentonites

- Evolugdo ao longo dos processos tecnolégicos

- Desenvolvimento de métodos de andlise (ICP-MS)
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Estudos com vista a classificagao de vinhos de acordo com a

proveniéncia geografica, com base na composicdo elementar

Almeida e Vasconcelos, 2001 e 2003 PORTUGAL

Estudos de 12 avaliacdo apontam para o éxito desta
metodologia

A combinacdo de elementos com potencial discriminante
varia com aregiao

Sr é unanimemente indicado como elemento discriminante
(outros elementos: Li, Mg, Mn, Rb, Sr, Cs, Ba, W, T, ...)

Minnaar et al., 2005 AFRICA DO SUL
Moreno et al., 2004 CAVA E CHAMPAGNE
Rizzon et al., 1997 ARGENTINA, BRASIL E URUGUAI

Taylor et al. CANADA
Thiel et al, 2004 ALEMANHA

Workshop IVDPR, 13 de Julhp de 2009

OBJECTIVOS

Avaliar as potencialidades da composicdo multi-elementar
e das razdes isotopicas de Sr e de Pb como marcadores
da proveniéncia geogréfica de vinhos portugueses

Tarefa 1 Tarefa 4 Tarefa 5 Tarefa 6

'Abril 09

— Caracterizagdo geol6gica, amostragem e classificagdo dos solos

[ Desenvolvimento de métodos de andlise (ICP-MS)

[ Caracterizagdo multi-elementar e isotopica de solos, mostos e vinhos
Il Scleccdo dos elementos com potencial discriminatério

I Caracterizagdo multi-elementar e isotépica de vinhos do circuito comercial
I Analise global dos resultados
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Vinhas

Geologia e solos

Amostragem de solos, uvas e vinhos

LOCAIS DE AMOSTRAGEM a;
"

Qt? dos Carvalhais — Dao

=]

Carrascal — Lisboa (Obidos) L o G

Qt? S. Francisco — Lisboa (Obidos) " arvalhais

Vinha de Algeruz — Peninsula de Setdbal #* 1 G
[GEUNEIE 7

Amostragem de solos (sonda de tubo):

até 1 m de profundidade, considerando camadas de 20 cm de espessura

LINHA (L)

1 1
! ENTRELINHA (E)

X - Ponto de amostragem

9 pontos de amostragem (L e E), as profundidades:
0-20 cm, 20-40 cm, 40-60 cm, 60-80 cm, 80-100 cm

90 amostras / parcela
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Quinta de Carvalhais (25 haAragones) - D80

Gooale

'bidos - Carraseal (2,6.."F'1"

Camadas do Freixial (3%-Arenitos |

os»margq§os, L AcEns % Grés com vegetais fésseis de Torres

i 5 % ST
Lo h Vedras e Cercal (C'2) = arenitos arcosicos

Vinha de Algeruz (s haaragones) - Palmela

Plioicénico (P) — Complexo Greso- Argiloso de Algeruz e do monte do
Pinheiro — Formagdes areno-argilosas de grdo médio a grosseiro




Seleccao de amostras de solo para caracterizacao

multi-elementar e isotdpica

Preparacao das amostras de solo

Secagem em estufa a 45 °C
Fraccionamento com martelo e crivo de
polietileno; malha do crivo: 2mm

Determinacdes analiticas

Elementos grosseiros, textura (escala de Atterberg), pH (H,0 e KCI),
carbono orgéanico, bases de troca, ferro e aluminio livres,
constituicdo mineral6gica

o s
Workshop IVDP, 18.de Julhia'de2009.

Amostragem de bagos de Aragonés nas vinhas /
parcelas seleccionadas (pontos de amostragem, lote
geral por parcela)

| Amostragem de mosto/vinho durante a vinificag&o:

- Saida do parafuso sem-fim e sulfitagem

- Desengace e transporte para cuba de fermentagéo
- Inoculagéo e correc¢cées do mosto

- Sangria

- 12 trasfega

Workshop IVDP, 13 de Julho de 2009
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A técnica multi-elementar de ICP-MS é uma excelente
ferramenta para a caracterizagdo detalhada da
composicao multi-elementar e isotépica

op IVDP, 13 de Julho de 2009




ICP-MS Perkin-Elmer SCIEX Elan 9000,
nebulizador “cross-flow”, camara de
O nebulizagdo “Scott-type” Ryton, cones
{ de Ni, bomba peristaltica 4 canais
& Gilson. Auto-amostrador Perkin-Elmer
3; camara de fluxo laminar classe
100 (Reinraumtechnik Max Petek)
Software Elan 6100 Windows NT (2.4)

Métodos quantitativo / semi-quantitativo
ICP-MS para analise multi-elementar de vinho

(Catarino et al., 2006. Talanta, 70, 1073-1080)
Desenvolvimento, validacdo e comparagdo de métodos
para doseamento de metais contaminantes de vinhos

(LE:Bes B :Bg=V.-Mn, Fe, Co, Ni, Cu, Zn, Ga, Ge, As, Se, Rb, Sr, Y,
Zr,Nb,"Mo,’Pd, Ag, Cd, In, Sn, Sb, Cs, Ba, La, Ce, Pr, Nd, Sm, Eu, Gd,
Tb, Dy, Ho, Er, Tm, Yb, Lu, Hf, Ta, W, Pt, Hg, Tl, Pb, Bi, Th, U)

E Participacdo em ensaios colaborativos OIV

Workshop IVDP, 13 de Julho de 2009

Desenvolvimento e optimizacdo de métodos de
analise por ICP-MS

[l Terras raras (La, Ce, Pr, Nd, Sm, Eu, Gd, Tb, Dy, Ho, Er, Tm,
Yb, Lu)
Calibragédo semi-quantitativa
Avaliagédo de limites analiticos, taxas de recuperacéo, preciséo

B &'sr/%esr
Eliminagdo da matéria organica (digestdo MW), eliminacédo de Rb
(cromatografia de troca catiénica)
Correcgao externa com padréo isotépico (NIST SRM 987)

Workshop IVDP, 13 de Julho de 2009
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Desenvolvimento e optimizagdo de métodos de
analise por ICP-MS

. 204pp /206phy  207Ph /206Ph and 298Ph/29%6Ph
Eliminac&o da matétia organica (digestdo MW)

Correcgdo externa com solucao padrao isotopica (NIST SRM 981 )

. Optimizabéoldoetodos para as diferentes matrizes

Caracterizagao multi-elementar e isotopica de solos, mostos e
vinhos

Tratamento estatistico dos dados (analise de variancia, multi-
dimensional, correlagéo)

Workshop IVDP, 13 de Julho de 2009

Resultados esperados:/ Expectativas

Caracterizagdo multi-elementar e isotépica de mostos e vinhos, em
ligagdo com os solos de origem (D&o, Lisboa e Peninsula de Settbal)

Identificagdo de elementos discriminantes

Evolugdo da composicdo elementar e isotépica ao longo da sequéncia
biotecnolégica

Caracterizagdo de vinhos com proveniéncia nas regides seleccionadas
(estabelecimento de padrdes regionais)

Validagao deste instrumento na identificacdo da proveniéncia geogréfica
de vinhos portugueses

Alargamento a outras regides vitivinicolas

00 0 O oo O

Capacidade laboratorial para caracterizagdo multi-elementar e isotépica

Workshop IVDJ




