ANEXO

DETERMINACAO DA RAZAO ISOTOPICA *¥0/*°0 DA AGUA DOS VINHOS E
DERIVADOS

1. Objetivo do Método:
Determinar a razdo isotépica (R) *®0/*°0 de aguas de diferentes origens nos

vinhos e derivados. A razdo (R) isotépica 180/160 da amostra (i) € determinada em
relacdo a razdo isotdpica do padrdo internacional V-SMOW e expressa na terminologia

delta per mil (6%o0 )

de acordo com a equacgéao (1).

R
8%o (i, SMOW)= i -1 10°
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2. Principio:

A razdo isotopica *0/*°0 é determinada por espectrometria de massa de razdo
isotopica (EMRI ou “IRMS”) a partir das correntes ibnicas geradas no ion

CO2

com as seguintes espécies moleculares isotépicas: m/z = 44 (12C %0 16O)+ ;m/z =
45 (13C %0 16O)+ e m/z = 46 (120 160 18O)+. O géas CO2 é obtido através da reacao
de troca isotépica entre o CO2(g) e a agua do vinho (I), em temperatura controlada,
segundo a expresséo (2).

c'®0z(g) + H2*P0 () +———> c'®0'® o(g) + H2 *°0 ()
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O di6éxido de carbono da fase gasosa é utilizado para a andlise apds o equilibrio.
3. Reagentes:
- Di6éxido de carbono gasoso para andlise.

- Padrédo V-SMOW (Standard Mean Ocean Water - IAEA).
- Padréo SLAP (Standard Light Artic Precipitation - 1AEA).



- Agua (s) de referéncia do laboratério rigorosamente padronizada (s) em
relacdo as amostras de referéncia da Agéncia Internacional de Energia Atdbmica de
Viena (IAEA).

4. EqQuipamentos e materiais:

- Espectrémetro de massa de razado isotépica com uma precisdo interna de
0,05%o0, acoplado a um Analisador Elemental para purificacdo do gas e medidas on-
line;

- Triplo coletor para a determinacdo simultidnea dos ions de massa/carga 44, 45
e 46;

- Sistema de agitacdo com controle de temperatura para o equilibrio entre o
CO2(g) e H20(l) da amostra;

- Frascos para amostras com um volume de 10mil;

- Seringa de ponta fina;

- Seringa analitica para gases.

5. Método experimental:

Preparar frascos de 10ml preenchendo-os com CO2(g) de composicao isotépica
conhecida

(8%0180)

Fechar hermeticamente com tampa de borracha e lacre de aluminio. Inserir,
com o auxilio de uma seringa, 3ml da amostra de vinho, derivados ou agua padrédo nos
frascos previamente preparados.

Manter os frascos, com a mistura CO2(g) e amostra, em posi¢ao vertical, com a
tampa para baixo, sob agitacdo constante e temperatura controlada a 25°C ( 3+ 0,5°C)
durante 24 horas.

A transferéncia da fase gasosa para o espectrometro de massa é efetuada com
uma seringa analitica hermética para gases, com sistema de fechamento manual.

6. Calculo dos resultados:

O percentual de 4gua exégena na amostra € calculado por meio dos valores de
18
(6%0 "0)

analisados, por meio da equacéao (3)

%vinho puro= d amora - 6 agua exogena x 100
d vinho padréao - 3 agua exégena

3)



7. Expressao dos resultados:

O resultado é expresso nos termos de auséncia ou presenca acima de 10% de
agua exoégena.

Observagoes:

1 - Seré& considerado presenca de agua exdgena acima de um limite de 10%o,
em funcdo das variagcfes climaticas e praticas enoldgicas. Este limite e a expressdo dos
resultados deverao ser reavaliados para as futuras safras.

2 - Os vinhos padrdes correspondem a vinhos genuinos, isentos de adicao de
agua e chaptalizacao, vinificados no Laboratério de Referéncia Enoldgica.

8. Repetibilidade e linearidade do método:

- A repetibilidade (r) é igual a 0,12 %eo.
- O coeficiente de variagéo foi de 0,66%.
- A linearidade apresentou um coeficiente de correlagdo de R2= 0,9999.
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