INSTITUTO POLITECNICO DE COIMBRA

ﬁ ESCOLA SUPERIOR AGRARIA

Mestrado em Engenharia Alimentar

Relatorio de Estagio Profissionalizante

PROCESSO DE ESPUMANTIZACAO: ABORDAGEM
AO CONTROLO ANALITICO E METROLOGICO

(Versao Provisoria)

Joana Beaumont Vieira

Coimbra, 2014



Instituto Politécnico de Coimbra

Escola Superior Agraria

Mestrado em Engenharia Alimentar

Relatorio de Estagio Profissionalizante

PROCESSO DE ESPUMANTIZACAO:
ABORDAGEM AO CONTROLO ANALITICO
E METROLOGICO

Joana Beaumont Vieira

Coimbra, 2014



Instituto Politécnico de Coimbra

Escola Superior Agraria

Mestrado em Engenharia Alimentar

Relatorio de Estagio Profissionalizante

PROCESSO DE ESPUMANTIZACAO:
ABORDAGEM AO CONTROLO ANALITICO
E METROLOGICO

Joana Beaumont Vieira

Orientador: Doutora Goreti Botelho
Coorientador: Dra. Olga Coelho

Local de estagio: Caves Primavera, S.A.

Coimbra, 2014



Este Relatério de Estagio Profissionalizante foi elaborado expressamente para a
obtenc¢do de grau de Mestre de acordo com o despacho n° 2032/2014 de 7 de fevereiro
de 2014, referente ao Regulamento do Ciclo de Estudos conducente a obtengdo do grau
de Mestre do Instituto Politécnico de Coimbra



Agradecimentos

Gostaria de agradecer em primeiro lugar aos meus pais, 0s principais
responsaveis por este trabalho, ndo pelo seu carater cientifico, mas por serem
eles os principais impulsionadores de todas as oportunidades que tive antes e
durante a minha vida académica. As minhas irmas Ana e Adriana Vieira pelo

carinho, amizade e pela unido que sempre nos caraterizou.

A minha avé Maria Julieta Vieira que continua a ser para mim um
exemplo de vida pela sua forga e carisma. E aos meus avés, Donzilia Pereira e
Francisco Teixeira, a quem dedico este trabalho, pois apesar de ja ndo estarem
presentes, sempre torceram por mim e sei que onde estiverem, o continuam a

fazer.

As minhas amigas de infancia Ana Oliveira, Ana Guedes e Maria Jo&o
Vela pelo apoio incondicional.

Aos amigos que conheci em Coimbra, em especial, Mariana Ferreira,
Telma Ferreira, Diana Carolina, Luis Tavares, Jodo Santos e Neysa Martinez
pela amizade demonstrada durante o percurso académico e por, ainda hoje,

me acompanharem com igual sentimento.

Ao meu namorado Luis Pereira, pela amizade e determinacdo que me

inspirou a estar hoje onde estou.

A minha orientadora Doutora Goreti Botelho, pela paciéncia e
dedicacdo que contribuiram para o desenvolvimento e conclusao deste

trabalho.

A todos os professores da Escola Superior Agraria de Coimbra, pelos

conhecimentos que me foram transmitidos nestes dois anos.

Aos administradores e colaboradores das Caves Primavera por me

terem acolhido tdo bem durante o periodo de estagio.

Em especial a minha co-orientadora Dra. Olga Coelho, pela amizade,
compreensao, pelo carinho, pela paciéncia e dedicacdo com que sempre me
acompanhou. E ao Eng.° Antero Silvano pela amizade, pelo apoio e

conhecimentos transmitidos.



Resumo

O presente trabalho, foi desenvolvido no ambito da unidade curricular
de estagio profissionalizante do Mestrado de Engenharia Alimentar, da Escola
Superior Agréria de Coimbra, sendo que a componente prética foi realizada na
empresa Caves Primavera, durante o periodo de 6 meses.

Este trabalho teve como principal objetivo o acompanhamento do
processo de elaboracdo de vinhos espumantes pelo método classico, onde a
segunda fermentacdo alcodlica é realizada dentro da garrafa, recorrendo as
técnicas de utilizacado de leveduras livres e leveduras imobilizadas em esferas
de alginato. Procedeu-se ao controlo fisico, quimico e microbiolégico durante a
concecéo e enchimento do vinho espumante e ainda, ao controlo metrolégico

na fase de Degorgement.

Foi possivel concluir, em relacdo as diferentes técnicas de realizacao
de vinhos espumantes, que a técnica de utilizacdo de leveduras imobilizadas
em esferas de alginato para além de agilizar o processo da elaboracdo de
espumantes, reduz os custos de mao-de-obra para a empresa uma vez que €
evitada a operagdo designada de “remuage” caracteristica da técnica de

utilizacao de leveduras livres.

Relativamente ao controlo analitico que € feito durante o processo de
espumantizacado até a obtencdo do produto final, este revela-se de extrema
importancia no acompanhamento das diversas fases do processo para que
seja possivel a obtencdo de um produto que cumpra 0s requisitos de

gualidade.

Palavras-chave: espumante, leveduras, fermentacdo alcodlica, controlo

analitico, controlo metroldgico.



Abstract

This project was developed through the internship period within the
Master of Food Engineering, at Coimbra College of Agriculture, and of which

the practical component was held at Caves Primavera Company for 6 months.

The main aim of this project is the monitoring of the production of
sparkling wines by the traditional method, where the second fermentation is
carried into the bottle. The latter was performed using the techniques of free
yeast and immobilized yeast in alginate spheres processes. Moreover there
was also a physical, chemical, microbiological control during the sparkling wine
design and filling. The metrological control is only completed in the phase of

degorgement.

A conclusion can be drawn concerning the different techniques of
producing sparkling wines: the technique of using yeast immobilized in alginate
beads, in addition to streamline the process of production of sparkling, reduces

labor costs as long as the remuage is not implemented during this operation.

Regarding the analytical control that is carried throughout the process
of sparkling until the final product: the latter is proven to be of utmost
importance in monitoring the various stages of the process in order to achieve

product that meet the quality requirements.

Keywords: sparkling wine, yeast, fermentation, analytical control,

metrological control.
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1. Introducao

1.1. Aempresa

As Caves Primavera (Figural), situadas na freguesia de Aguada de Baixo
Concelho de Agueda, Regifo Vitivinicola da Bairrada, foram fundadas em 1944

pelos irmaos Vital e Lucénio Rodrigues de Almeida.

Figura 1- Vista da fachada principal das Caves Primavera.

O inicio da sua atividade foi apenas direcionado para a producdo de
vinhos espumantes, com o alargamento das instalagdes surge a implementacéo
da primeira linha de enchimento semi-automética. Com o decorrer dos anos,
foram surgindo diversas alteracdbes com o alargamento das instalacbes e o
investimento em novas tecnologias quer no setor de vinificacdo que no setor de

enchimento e embalagem.

E também notéria a forte aposta na implementacdo da politica de
qualidade, sendo esta empresa certificada pela norma ISO 9001:2008.
Certificagdo que foi possivel gracas a aquisicdo de tecnologia laboratorial que
permite o controlo rigoroso de todas as determinagfes analiticas exigidas pelos

mercados a que se destinam os seus produtos.

Os seus vinhos sédo referenciados em diversas revistas de especialidade
nacionais e estrangeiras, foram alguns destes produtos que lhes concederam

prémios e nomeacdes nos mais variados concursos de vinhos.



As Caves Primavera, com vinhos de diversas regides demarcadas,
continuam a apostar na qualidade dos seus produtos e satisfacdo dos clientes
aliando sempre a criatividade & moderna tecnologia.

1.2. Breve abordagem ao processo de espumantizacao

O presente relatorio retrata os resultados do trabalho realizado durante o
Estagio Profissionalizante decorrido nas instalacbes da empresa Caves
Primavera onde sera abordado o processo de espumantizacdo desde a
elaboracdo ao enchimento de vinhos espumantes, procedendo frequentemente

ao controlo quimico, fisico, microbiolégico e metrolégico dos mesmos.

O vinho espumante é conhecido por se tratar de um produto obtido por
primeira ou segunda fermentagdo alcodlica de uvas, mostos ou vinhos,
caraterizado pela libertacdo de anidrido carbdnico proveniente da fermentacéo,
quando ha a abertura do recipiente (Regulamento (CE) n°® 1493/1999 do
Conselho, de 17 de Maio de 1999).

A elaboracdo de um vinho espumante é feita recorrendo ao método
classico onde a segunda fermentacdo é realizada em garrafa. No entanto, este
método pode ser realizado através de duas técnicas, uma onde sdo utilizadas
leveduras livres e outra onde séo utilizadas leveduras imobilizadas em esferas de
alginato. A segunda técnica surge em substituicdo da primeira de forma aumentar
a qualidade do produto final e evitando custos acrescidos de mao-de-obra
necessaria na técnica das leveduras livres uma vez que nesta, € necessario

recorrer a etapa da remuage.

Para que se obtenha um produto final de qualidade, € necessario
obedecer rigorosamente a um plano de qualidade estabelecido pela empresa,
gue remete ao controlo analitico (fisico-quimico) e microbiolégico através de
andlises especificas. E ainda, realizado o controlo metrolégico dos pré-

embalados.



2. Processo de Espumantizacao

2.1. Elaboracgao do vinho base espumante

O vinho base espumante € o resultado da mistura de mostos ou vinhos
que tenham caracteristicas distintas e permitam a obtencdo de um determinado
tipo de vinho espumante (Regulamento (CEE) 2332/92 de 13 de Julho).

A qualidade do produto final, o espumante, esta diretamente relacionada
com a qualidade do vinho definido como vinho base, por isso é necessario que
este obedeca a um conjunto de caracteristicas desejaveis a producdo de um bom

vinho espumante.

O vinho base deve conter um teor alcoolico minimo de 8,5% vol., ndo
devendo ultrapassar os 11,5% vol. uma vez que, um teor de alcool elevado vai
interferir no desenvolvimento das leveduras podendo dificultar o processo de
fermentacao. As suas caracteristicas organoléticas devem compreender um baixo
teor de acidez volatil (0,5 g/l) e uma acidez total mais elevada (superior a 7,0 g/l)
para conferir aos vinhos uma certa frescura. O teor dioxido de enxofre livre (SO,
livre) deve ser inferior a 10 mg/l para que ndo haja atrasos fermentativos e para
permitir que as leveduras estejam em condi¢des favoraveis ao seu crescimento.
O SO, total deve ser também relativamente baixo, inferior a 100 mg/l, de forma a

diminuir o risco de formacao de odores derivados de enxofre (Cardoso, 2007).

7

A elaboracdo do vinho base € realizada em varias etapas que se
encontram representadas no Fluxograma | (Figura 2):



(1) Rececdo das uvas

(2) Descarga das

uvas nos tegoes

(3) Desengacamento/

Esmagamento

WVinhos brancos/tosés | Vinhos tintos

(4) Prensagem Pneumatica (5) Depésitos Autovidantes

(6) Clarificacdo do mosto

(7) Depositos de Inox

(8) Fermentacio

(9) Desencuba

(10) Prensagem

(11) Atesto dos depositos

(12) Repouso até a trasfega

(13) Trasfega

(14) Estagio

Figura 2- Fluxograma I: Elaboracdo do vinho base espumante.



As etapas mencionadas no Fluxograma | (Figura 2) encontram-se abaixo

descritas.

Rececdo da uva: E realizada a pesagem das uvas com o uso de uma
sonda mecanica como se pode observar na figura 3, é recolhida uma amostra
das uvas para ser determinado o teor de &lcool provavel, com recurso a

refratometria.

Figura 3- Recolha da amostra para determinagdo do &lcool provavel.

1. Descarga da uva nos tegdes: as uvas que chegam as instalagfes, sdo
inspecionadas quanto ao seu estado fitossanitario, e aquelas que nao se
encontrem em bom estado, séo rejeitadas. As uvas recebem tratamento
composto por anidrido sulfuroso (SO;) que funciona como antissético e

também, de forma a evitar a rapida oxidacao das uvas.

2. Desengacamento/Esmagamento: O desengacamento trata-se da
operacdo mecanica que separa o bago do engaco (Figura 4). De
seguida, as uvas podem ou nao ser esmagadas. O esmagamento €&
realizado mecanicamente e consiste em rasgar as peliculas dos bagos

de uva para que haja libertagdo do sumo e da polpa.



it

Figura 4 - Operacgado de desengagamento.

3. Prensagem pneumatica: A uva esmagada com destino a vinho branco e
rosé vai para a prensa pneumatica. Na prensa, o sumo é extraido e as
peliculas das uvas séo libertadas. Esta operacédo deve ser delicada, pois
uma prensagem violenta provoca a libertacdo do Oleo das grainhas,
ficando os vinhos com um elevado teor a substancias fendélicas (Cardoso,
2007).

O vinho branco também pode sofrer maceracdo pelicular, onde o
mosto fica em contacto com as uvas durante um determinado periodo.

Esta etapa € importante para que haja maior extracdo de algumas

substancias das peliculas responsaveis pelo aroma e sabor.

4. Depésitos Autovidantes: No caso das uvas destinadas a producéo de
vinhos tintos, estas sao colocadas em cubas de fermentagcao
autovidantes especificamente configuradas para a separacédo das partes
sélida e liquida, onde ocorre a maceracdao. O controlo da temperatura
nesta etapa € de grande importancia consoante o tipo de vinho
pretendido. Para temperaturas na ordem dos 25°C obtém-se vinhos
tintos mais frutados mas com pouca estrutura devido a fraca extragéo de
taninos, ja temperaturas na ordem dos 30°C permitem obter vinhos mais
ricos em cor e estrutura. Na figura 5 é possivel observar a estrutura de
um depdsito autovidantes e ainda um esquema que especifica como se
procede a maceracao e separacdo das partes solidas e liquidas dentro

deste tipo de depdsitos.



Figura 5- Esquema representativo dos depositos autovidantes (Fonte: Cardoso, 2007).

5. Clarificacdo dos mostos: Esta etapa sO6 ocorre para uvas que se
destinam a producgéo de vinhos brancos ou rosés e tem como objetivo a
eliminacdo das impurezas em suspensao do vinho e obter uma limpidez
adequada. A clarificacdo pode ser efetuada em filtro rotativo de vacuo,
onde as particulas em suspenséao ficam retidas no filtro. Caso o filtro ndo
esteja disponivel, € efetuada uma centrifugacdo ou a defecacdo estatica
que se trata de um processo onde se promove a sedimentacdo das

particulas de maiores dimensoes.

6. Depodsito de Inox: No caso das uvas destinadas a producao de vinhos
brancos e rosés, apos a clarificacdo dos mostos, estes sdo colocados em
depositos de aco inoxidavel onde vai ocorrer a etapa da fermentacao.
Nesta etapa, sao verificados os parametros de anidrido sulfuroso (total e
livre), acidez total, alcool provavel por refratometria, pH e densidade no

mosto clarificado.

7. Fermentacao: Nesta etapa, ocorre o processo fermentativo que consiste
na transformagdo do acuUcar em etanol por agdo das leveduras. Os
mostos possuem leveduras capazes de iniciar 0 processo, no entanto,

para que se obtenham vinhos de qualidade, sédo inoculadas leveduras



secas ativas e deixa-se decorrer a fermentacdo entre 10-15° para os

vinhos brancos e rosés e 28-35°C para vinhos tintos.

A temperatura e a densidade devem ser medidas diariamente de
forma a verificar se o processo fermentativo estd a decorrer nas
condicdes 6timas. E realizado um controlo analitico antes de se dar inicio
a fermentacdo, onde sdo retiradas amostras e posteriormente sao
analisadas relativamente aos parametros: densidade, acidez total, alcool

provavel, pH e sulfurosos (livre e total).

8. Desencuba: Passados quatro dias de fermentacdo, nos depdsitos
autovidantes e com a formacgéo do gas carbdnico resultante do processo
fermentativo, as partes soOlidas do mosto sobem a superficie
possibilitando a desencuba do liquido por bombagem, para depdsitos de

armazenamento.

9. Prensagem: ApGs o desencube, as partes solidas do mosto retirado dos
depdsitos autovidantes, vao para prensa pneumatica para que haja

extracdo do sumo ainda restante.

10. Atesto dos depdsitos: Nesta etapa, no final da fermentacéo alcodlica,

o vinho contido num depdsito € utilizado para atestar os restantes.

BN

11. Repouso até a trasfega: Até a trasfega o vinho é analisado
guinzenalmente. Nesta fase € importante conhecer os valores de
densidade, teor alcodlico, acidez total, acidez volatil, pH, quantidade de
sulfurosos (livre e total), e € ainda necessaria a analise sensorial (cor e

aroma) do vinho.

12.Trasfega: Nesta etapa, apos a clarificacdo estatica aceitavel, o vinho é

transferido para um deposito limpo e separam-se as particulas que este
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ainda possui como por exemplo borras que tenham sedimentado no
fundo dos depésitos. Esta pode ser realizada por centrifugacéo, filtracdo
ou por bombagem.

Pode ainda realizar-se a operacdo de sulfitacdo, por adicdo de
pequenas doses de SO, com a finalidade de evitar a oxidacéo do vinho

de forma a conserva-lo.

13. Estagio: O estagio pode ocorrer em depositos de inox, cimento ou
barricas de carvalho dependendo do tipo de vinho que se pretende. A
duracdo do estdgio de cada vinho esta dependente da necessidade de

comercializacdo do mesmo.

2.2.Elaboracdo e Enchimento do Vinho Espumante pelas técnicas de

utilizacado de leveduras livres e imobilizadas

A elaboracdo de vinhos espumantes pode ser realizada utilizando duas
técnicas distintas, a técnica de utilizacdo de leveduras livres e a técnica de

leveduras imobilizadas em esferas de alginato.

A técnica de utilizacdo de leveduras livres consiste no recurso a
leveduras secas que e por esta razdo necessita que haja uma hidratacéo prévia
das leveduras antes destas serem adicionadas ao vinho base (preparacdo do

fermento).

2.2.1.1. Elaboracado do Fermento

Antes do enchimento do vinho espumante na técnica de utilizacdo de
leveduras livres, procede-se a preparacdo do fermento que ira ser adicionado ao

vinho base. Este processo envolve trés fases:

s

Numa 12 fase, é realizada a hidratacdo das leveduras (Figura 6). Num
recipiente é feita a mistura de agua quente (entre 35-40°C) com a quantidade de
leveduras necessaria (Saccharomyces cerevisiae especialmente tratadas para
vinhos espumantes) e procede-se a agitacdo manual da mistura e aguardam-se

cerca de 15 minutos.



Figura 6- Processo de hidratacédo das leveduras.

Na 22 fase da elaboracdo do fermento, é feita a preparacdo do meio de
crescimento para as leveduras, onde é adicionado acucar' (sacarose), 4gua (a
cerca de 40°C), vinho base espumante e fosfato de aménio®. Aguardam-se entre

quatro a quatro horas e meia.

Por fim, na 32 e Gltima fase deste processo, a mistura da fase anterior sdo
adicionados vinho, acgucar, agua morna e fosfato de amonio de forma a dar

continuidade ao crescimento e desenvolvimento das leveduras.

No final deste processo € importante o controlo da densidade pois se nao
se verificar um decréscimo da densidade, revela que a multiplicacdo das
leveduras ndo esta a ocorrer, isto €, o processo fermentativo ndo esta a ser
levado a cabo, ou por caréncias nutricionais ou por falta de condi¢des ideais de
temperatura. Podendo ser feitos acertos, através da adicdo de acucar de forma a

dar continuidade a fermentacéo alcodlica.

De seguida, encontra-se representado o fluxograma Il (Figura 7 e Figura

8) referente ao processo de elaboracao e enchimento do vinho espumante.

'o Aclcar € o ingrediente chave que vai fornecer as leveduras forma de sustento para
que estas se multipliquem.
% O Fosfato de aménio vai facilitar o arranque do crescimento das leveduras.
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(1) Estagio

(2) Tratamento de

finalizacdo

(3) Preparagao para

a tiragem

(4) Enchimento

(5) Fermentacéao

(6) Fermentacéo final

y
(7) Estagio

N
(8) Renniage

Figura 7 — Fluxograma IlI: Elaboracdo e Enchimento de vinho espumante.
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(9) Degorgement

(10) Doseamento do

licor de expedicao

(11) Rolhagem

!

(12) Museletagem

(13) Homogeneizagio

do licor de expedicéo

(14) Lavagem das

garrafas

(15) Visualizacao do

espumante

(16) Rotulagem

(17) Estagio

Figura 8 — Continuacgéao do fluxograma Il: Elaboracdo e enchimento de vinho espumante.
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2.2.1.2. Descricdo do processo de elaboracdo e enchimento de

vinhos espumantes:

7

Abaixo é apresentada a descricdo de todas as fases do processo de
elaboracdo e enchimento de vinhos espumantes referidas no Fluxograma Il

(Figuras 7 e 8).

1. Estagio: Nesta etapa (igual a n°14 do fluxograma 1) o vinho base que ir4
ser utilizado na elaboragdo do espumante, encontra-se nos depdsitos de
inox, cimento ou em barricas de carvalho.

Durante o estagio, o vinho é analisado mensalmente, onde séo
verificados os seguintes parametros: pH, Sulfuroso livre e total, acidez

volatil e total, teor alcodlico, cor e aroma.

2. Tratamentos de finalizacdo: Nesta fase, sdo realizadas algumas
correcbes ao vinho que vai servir de base para determinado tipo de
espumante. Sao efetuadas colagens, filtracdo por terras, e quando
necessario procede-se a correcdes quimicas, estabilizacdo tartérica e
filtracdo por placas, e para evitar que se formem sedimentos que afetem
a qualidade do espumante. Sendo também nesta fase que sao

realizadas as analises de pesquisa de proteina e azoto assimilavel.

3. Preparacdo para a tiragem: Na fase de preparacdo para a tiragem, é
preparado o licor de tiragem. O licor de tiragem, segundo 0 Regulamento
(CE) n°1493/1999, é um produto adicionado ao vinho base para provocar
a segunda fermentacdo. O licor de tiragem contém acuUcar dissolvido em
vinho e pode ainda conter alguns adjuvantes como bentonite e taninos
gue facilitam a separacdo do depdsito formado durante a fermentacao,
auxiliando no processo de remuage e ainda fornecendo aos vinhos a

limpidez pretendida.

Apbés a preparacao, o licor de tiragem e as leveduras hidratadas
(fermento) sdo entédo adicionadas ao vinho base, promovendo sempre a

agitacdo mecanica da mistura para que ocorra a homogeneizacao.
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4. Enchimento: A mistura mencionada na fase anterior, do vinho base com

o licor de tiragem e o fermento, € entdo engarrafada e encapsulada.

5. Fermentacao: As garrafas, apds o enchimento, sdo colocadas em pilha
ou em contentar na posi¢ao horizontal, que assegura uma boa superficie
de contacto entre as leveduras e o vinho favorecendo a eficacia
fermentativa. Estas pilhas sdo colocadas em cave a uma temperatura
entre os 12 a 15°C, durante 1 a 2 meses enquanto decorre a
fermentacdo. Nesta fase, € retirada uma amostra onde é controlada a
cinética de fermentacdo através da aplicacdo de um afrbmetro onde
diariamente é registado o valor obtido.

6. Fermentacdo final: No final da fermentacdo é retirada uma amostra
para andlise e sdo analisados os valores de, pH, sulfurosos (livre e total)
acidez total e volatil, teor alcodlico massa volumica, extrato seco total,

acucares redutores e pressao.

7. Estégio: Ao fim de algum tempo as leveduras mortas cedem substancias
azotadas ao meio. Por este motivo as garrafas devem ficar alguns meses
em pilha, de forma a, que se tire partido da autélise das leveduras, que
corresponde a hidrdlise enzimatica das proteinas celulares das leveduras

com libertacdo de compostos azotados. (Feuillat, 1981).

O Regulamento (CE) n° 1493/1999 de Conselho, de 17 de
Maio, determina que a duracdo do processo de fabrico dos vinhos
espumantes de qualidade produzidos em regidao demarcada (VEQPRD),
gue diz respeito ao periodo de envelhecimento contado a partir do inicio

da fermentacéo, nao pode ser inferior a 9 meses.

8. Remuage: A remuage trata-se da operagcao que separa os residuos da
fermentacdo e os encaminha para o gargalo da garrafa. Nesta fase
procede-se a agitacdo mecanica das garrafas com o objetivo de descolar

os sedimentos de fermentacéo da garrafa e durante cerca de um més, as
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garrafas de espumante sofrem rotacdo e inclinagcdo simultanea em
pupitres até os residuos de fermentacdo estarem compactados na
marisa da garrafa. A qualidade da remuage avalia-se pela limpidez do
espumante, no final da operacéao.

Na figura 9 podem ser visualizadas as garrafas colocadas com o gargalo
para baixo nas pupitres onde se vai entdo, realizar a operagdo da

remuage.

Figura 9- Garrafas de espumante, colocadas em pupitres para sofrer o processo de remuage.

9. Degorgement: Esta operacdo consiste na descapsulagem e eliminacao
dos sedimentos de fermentac&o. Durante o degorgement as garrafas em
posicdo invertida sdo transportadas para um banho congelante com
recurso a utilizacdo de monopropilenoglicol, substancia que vai congelar
o gargalo, ficando os residuos aprisionados no gelo formado no interior
da garrafa, como se pode ver na figura 10. Havendo de seguida a
extracdo da capsula que devido a pressdo provoca a expulsdo dos

residuos.
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Figura 10- Residuos congelados no gargalo da garrafa.

10.Doseamento do licor de expedicdo: Nesta fase, é realizado o
doseamento do licor de expedicdo que € definido como sendo uma
produto adicionado aos vinhos espumantes para lhes conferir qualidades
de sabor especiais (Regulamento (CE) 1493/1999, de 17 de Maio).

Este € utilizado apds a etapa do dégorgement, onde se verifica
uma perda de CO, e de uma pequena quantidade de vinho, recorre-se
entdo ao licor de expedicdo como forma de atesto da garrafa e a partir do
gual se obtém o grau de docura pretendido e se necessario, adicionam-
se produtos enoldgicos indispensaveis a conservacdo do espumante,
como € exemplo o SO,. Em alguns casos, os estabilizantes sao
adicionados a partir do licor de expedicdo e ndo € realizada a

estabilizacao a frio no vinho base.

Na figura 11, observa-se o atesto das garrafas, com o licor de

expedicao.
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Figura 11 — Doseadora do licor de expedicéo.

11.Rolhagem: Na operagcdo de rolhagem definitiva da garrafa, sé&o
colocadas mecanicamente as rolhas de cortiga. Estas rolhas apresentam
um diametro superior as rolhas normais, pois esta diferenca é
imprescindivel para suportar as elevadas pressdes existentes no interior

das garrafas.

12.Museletagem: A sobrepressdo existente no interior da garrafa torna
indispensavel a existéncia de um dispositivo de amarracéo, sob a pena
de abertura da indesejada da garrafa (Cardoso, 2007). Logo apos a

rolhagem, é entdo colocado mecanicamente o muselet na rolha.

13.Homogeneizacgéo do licor de expedicdo: Apos a rolhagem e colocagéo

do muselet, a garrafa é ligeiramente agitada para que haja uma
homogeneizagé&o do licor de expedigéo.

14.Lavagem das garrafas: Nesta fase, as garrafas sdo lavadas através de

pequenos jatos de agua, para que sejam eliminadas sujidades no
exterior das garrafas.

15.Visualizagdo do espumante: Tal como mostra a figura 12, depois de
devidamente lavadas, as garrafas sdo inspecionadas visualmente a
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contraluz de forma a serem facilmente detetados quaisquer sedimentos

fisicos em suspensédo nos vinhos.

Figura 12 — Inspecdo visual & contraluz.

16.Rotulagem: Na etapa de rotulagem, é colocado o rétulo especifico para
cada tipo de espumante. Segundo o Regulamento (CE) n° 1493/1999, de
17 de Maio, a designacéo de rotulagem incluird a indicacao:

e De uma mencdo que especifigue a denominacdo de venda
(designacao do produto pelo seu nome, vinho, aguardente, licor,
etc.)

e De volume nominal do produto;

e De uma mencao relativa ao tipo de produto;

e Do teor alcoométrico volumico adquirido segundo regras de

execucao a determinar.

17.Estagio: Concluido o processo de elaboracdo e enchimento do
espumante, as garrafas sdo colocadas em pilha ou em contentor no
armazém para dar continuidade ao seu processo de envelhecimento e
para que haja uma boa unido do vinho base com o licor de expedicao e
ainda, para que a rolha tome a forma de cogumelo caracteristica Unica

na apresentacao das garrafas de espumante.

Mesmo durante este periodo de estagio, é realizado o controlo analitico
do produto final, com o objetivo de verificar se este se mantém dentro dos

parametros desejados.
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A utilizag&o da técnica das leveduras imobilizadas em esferas de alginato
reticuladas pelo calcio surge como um melhoramento do método referido
anteriormente. A preparacao destas esferas envolve a mistura das leveduras com
gel de alginato (polissacarideo extraido de algas marinhas) seguindo-se de uma
formacdo de pequenas esferas em cloreto de célcio. Na figura 13 pode-se
observar as pequenas esferas de alginato onde se encontram as leveduras

imobilizadas.

Figura 13- Leveduras imobilizadas em esferas de alginato

As leveduras que se encontram dentro das esferas contactam com o
vinho base através da superficie exterior das esferas, funcionando como uma
membrana semi-permeavel que se deixa atravessar pelos acucares e pelos

produtos de fermentagao.

O recurso a esta técnica pressupde que o vinho base se encontra
perfeitamente estavel no que respeita a proteinas, sais tartaricos e
microrganismos, sobretudo leveduras e assepsia total da linha de

engarrafamento.

No que diz respeito ao processo de elaboracdo e enchimento de um
vinho espumante utilizando esta técnica, este processa-se de forma semelhante a
técnica de utilizagdo das leveduras livres, havendo apenas alteracdes na etapa 3
(Preparacao para a tiragem), na medida em que o licor de tiragem ndo necessita
de levar os adjuvantes e a operacao de preparacao do fermento (hidratacéo das
leveduras) ndo é necessaria nesta técnica, pois as leveduras imobilizadas séo

adicionadas diretamente nas garrafas durante a etapa do enchimento através de
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uma doseadora mecanica, como esta representado na Figura 14. Esta técnica

visa também a eliminacéo da etapa de Remuage.

Figura 14- Maquina doseadora das esferas de leveduras imobilizadas.
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3. Métodos e andlises de controlo de qualidade

realizados a um vinho espumante

3.1. Andlises fisico-quimicas

Ao longo da descricdo das etapas que envolvem todo o processo de
espumantizacdo, desde a elaboracdo do vinho base, a elaboracdo e enchimento
do vinho espumante, foram mencionadas uma seérie de analises de controlo
analitico a que se devem recorrer por forma a determinar e controlar a qualidade
do produto, para garantir que os parametros analisados se encontram dentro dos

valores legislados.

O anidrido sulfuroso (SO,) é visto como um precioso auxiliar do enélogo
por apresentar um conjunto de propriedades tais como: a acdo dissolvente que
intensifica a maceracédo; a acdo antioxidante que protege alguns constituintes dos
mostos e dos vinhos facilmente oxidaveis, como o0s polifenois; a acédo
antidiastasica que se traduz numa inibicdo e/ou destruicdo de algumas enzimas
como a tirosinase e a lacase e ainda possui uma acao anti-séptica que o torna

um conservante de mostos e de vinhos.

Quando € acrescentado SO, num mosto ou num vinho, uma parte vai
combinar-se com certos constituintes desse mosto ou vinho. No entanto somente
a parte livre tera efeito protetor; portanto € desejavel que o SO, se combina o

menos possivel (Delanoe, 1987).

A determinacado analitica € realizada por titulagdo, com uma solucédo de
iodo a 4g/l, ao SO, livre descrita no procedimento experimental (Anexo 1), que
corresponde a fracdo de SO, que ndo se combina com os diversos constituintes
presentes no vinho, e por titulacdo iodométrica apos hidrdlise alcalina ao SO,
total, que € o conjunto do SO, livre e SO, combinado, representando assim a

totalidade das formas de didxido de enxofre existentes nos vinhos.

7

O objetivo desta andlise é antes de mais perceber se as quantidades
presentes no vinho base se encontram dentro dos limites maximos estabelecidos

legalmente. Quantidades elevadas de dioxido de enxofre traduzem-se em efeitos
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adversos de ordem organolética e toxicologica. Segundo o Regulamento (CE) n°
606/2009, comissdo de 10 de Julho, os limites maximos de SO, total

estabelecidos sao, para:

e Vinhos com menos de 5 g/l de acucar: 200 mg/l para vinhos
brancos e rosés, e 150 mg/l para vinhos tintos.

e Vinhos com mais de 5 g/l de agUcar: 260 mg/l para vinhos brancos
e rosés e 250 mg/l para vinhos tintos.

A acidez volatil & constituida essencialmente pelo acido acético e um dos
seus derivados, 0 acetato de etilo, e por pequenas quantidades de acido
propionico, de &acido butirico e dos seus esteres. E sobretudo o acetato de etilo
gue desnatura os vinhos. O seu cheiro a azedo € percetivel a baixas doses (0,5

g/l). E a causa do azedume e de uma ma conservacéo (D. Delanoe, 1987).

Se o teor de acidez volatil for superior a 0,4 g/l pode derivar de um desvio
da fermentacdo malolactica pelas bactérias lacticas ou de uma intervencdo das

bactérias acéticas em presenca do ar.

A figura 7 demonstra a escala de depreciacdo do vinho em funcao do seu

teor de acidez volatil.

0zl
0,121 Fermentagio alcodlica pelas leveduras
Formagdes  inevitiveis i
que mnio alteram a 0.2 21
quatidade do vinho 0.3 21 Ferm entagiomalolictica pelas bactéras
0.4g1 lacticas.
0,5 =1 Desenvolvim ento bacteriano anorm al:
0.6 =1 bactériaslacticasatacando osagiicares
ou o Acido tartinco, ou bactéras
Depreciagiio da qualidade 0.7 g1 acéticasprovocando um travo acético.
i 0.8 =1
do vinho. & Vinho brance im préprio para consum o
0.9 =1
Vinho tinto im proprio para consum o
\ 1.0 21

Figura 15- Escala da depreciacéo do vinho (Fonte: Delanoe, 1987).
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A determinacdo da acidez volatil é realizada por titulacdo dos acidos
volateis (Anexo Il) e torna-se importante por constituir uma fonte de informacéo

sobre o estado sanitério do vinho e da gravidade das altera¢gbes que este sofre.

Segundo o Regulamento (CE) 606/2009, os limites do teor e acidez

volatil nos vinhos ndo pode exceder:

- 18 miliequivalentes (1,08 g de acido acético/dm®) por litro no caso de

mostos parcialmente fermentados;

- 18 miliequivalentes por litro no caso dos vinhos brancos e dos vinhos

rosés;

- 20 miliequivalentes(1,2 g de acido acético/dm®) por litro no caso dos

vinhos tintos.

Em relacdo a acidez total, pode dizer-se que esta € a soma dos acidos

titulaveis a pH=7, ndo estando o diéxido d carbono incluido.

A determinacéo da acidez total efetua-se por titulagdo em presenca de
azul bromotimol (Anexo Ill), e é um importante indice representativo das
caracteristicas acidas dos vinhos, independentemente da sua origem
(proveniente de uvas, da fermentacdo alcodlica, das diversas transformacdes
sofridas pelo vinho, das corre¢cdes da natureza tecnoldgica) e da sua natureza
(acidos orgéanico e inorganicos, com maior ou menor volatilidade) (Curvelo-
Garcia, 1988).

O Regulamento (CE) n° 491/2009 determina um teor de acidez total,
expresso em acido tartarico, ndo inferior a 3,5 gramas por litro, isto é, 46,6

miliequivalentes por litro.

A massa volumica ou densidade de um vinho é a forma que existe para
fazer o controlo do desenrolar da fermentacdo. A densidade diminui
continuamente durante a fermentacao alcodlica, atingindo um valor compreendido
entre os 999 g/dm® e os 995 g/dm® em vinhos tintos, e podendo ir até 990 g/dm?®
em vinhos brancos. S6 a medicdo da densidade permite apercebermo-nos a

tempo da paragem da fermentacéo alcodlica. No caso de vinhos brancos, quando
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a densidade estabiliza num valor préximo de 995 g/dm®, ou inferior, s6 a
dosagem dos agucares pode indicar se a fermentacdo esta ou ndo completa, dai
o valor desta determinacdo ser fundamental no calculo dos valores dos agucares

redutores e de extrato seco.

O método utilizado para determinar a massa volumica de um vinho é
designado por aerometria (Anexo VII), onde é usado um aerémetro que indica o
valor da massa volimica em g/dm?® & temperatura a que é lido. Por isso ap6s esta

leitura deve ser realizado um acerto do valor da massa volimica para os 20°C.

Segundo a OlV, designa-se por extrato seco total de um vinho, o conjunto
de todas as substancias que nédo se volatilizam, em condigdes fisicas tais que os

componentes desse extrato sofram o minimo de alteracdes.

O extrato seco total € calculado indiretamente a partir do valor da
densidade do residuo seco sem alcool (Anexo VIII). Esta analise permite verificar
possiveis fraudes nos vinhos, como por exemplo detetar se houve adicdo de
agua e aguardente; agua e acucares nos mostos quando este esta a ser
fermentado. Este parametro torna-se por isso, um elemento caracterizador da

qualidade e genuinidade de um vinho.

Este parametro € avaliado em duas fases iniciais do processo de
elaboracdo do vinho base de espumante. Numa primeira fase, quando s&o
rececionadas as uvas, em que é retirada uma amostra e € verificado o teor de

alcool provavel das uvas, e numa segunda fase, anterior a etapa de fermentagéo.

O teor alcoodlico provavel, como o nome indica, representa o teor de
alcool que se obtera no final da fermentacdo do mosto em analise. Este é
determinado através de um refratdmetro cujo principio se baseia na determinacao
do teor de agucares presentes no mosto e assim, o conteudo potencial de alcool

no vinho.
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O teor alcodlico é definido como sendo o nimero de volumes de alcool
puro, a uma temperatura de 20°C, contidos em 100 volumes de produto

considerado, a esta temperatura (Cardoso, 2007).

Este € um dos mais relevantes fatores da qualidade, quer pela sua
origem (a fermentacéo alcodlica dos mostos, por acdo das leveduras, constituiu a
forma mais direta e precisa de caracterizar a vinificacdo) quer pela influéncia
direta ou indireta que exerce nas caracteristicas organoléticas dos vinhos, e

ainda, pelo seu poder conservativo.

O método de andlise utilizado é o método Ebuliométrico® (Anexo V) que
se baseia na diferenca entre a temperatura de ebulicdo da agua (100°C) e do

etanol (78,3°C), a pressao atmosférica (1atm).

Esta determinacdo é realizada apos a primeira fermentacéo alcodlica no
vinho que se destina a vinho base espumante, onde se pretende verificar se o
teor alcodlico se encontra dentro dos limites pretendidos, isto €, que o seu valor
ndo seja superior a 11,5% v/v. E importante que o vinho base espumante ndo
ultrapasse o valor referido para que o elevado teor de alcool ndo dificulta a acao

das leveduras durante a segunda fermentagéo em garrafa.

Apés a segunda fermentacdo, segundo o Regulamento (CE) n°® 607/2009
o titulo alcoométrico adquirido dos vinhos espumantes de qualidade com
denominacdo de origem protegida, incluindo o alcool contido no licor de
expedicdo eventualmente adicionado, ndao pode ser inferior a 10% (v/v).. Dai ser
necessaria a determinacdo do teor alcodlico na fase anterior a adi¢éo do licor de
expedicdo para que este seja doseado de forma, a que se obtenham os teores
desejados no produto final. E ainda, numa fase posterior a esta, para que se

verifiqgue se o produto final obtido se encontra dentro dos limites impostos.

® O método Ebuliométrico no é um método oficial, contudo este é considerado pois s&o
conseguidos resultados fiaveis devido a climatizacdo do espago laboratorial.
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A acidez total somente nos indica a quantidade de acidos no vinho. Mas
muitas das reagdes ocorridas no vinho encontram-se ligadas com a forca desses

acidos, a qual é representada pelo pH (Delanoe, 1987).

O pH do vinho corresponde a concentracdo de ides de hidrogénio
dissolvidos no mesmo. Representa a acidez real do vinho ou mosto, isto é, a sua
disponibilidade de ibes H'. Este parametro, é analisado através de um

potenciometro que indica diretamente o valor de pH lido no vinho ou mosto.

A importancia desta determinacdo esta associada ao fato de o pH possuir
uma elevada relevancia na estabilidade de um vinho. Quando um vinho assume
um valor de pH superior a 3,50, este representa uma certa fragilidade no vinho,
havendo maior probabilidade para o desenvolvimento de germes (Jr., 2010). Por
outro lado, nos vinhos tintos, um pH baixo pode perturbar as bactérias
responsaveis pela fermentagdo malolactica. Este fenédmeno é acentuado pelo fato
de, quando um pH diminui, aumentar a propor¢cdo de SO, livre (logo do SO,

ativos sobre os microrganismos) (Delanoe, 1987).

A instabilidade tartarica é conhecida pela formacdo de depdsitos

cristalinosos.

Apos a segunda fermentacdo, aumenta a instabilidade tartarica dos
vinhos por causa da elevacao do teor alcodlico, sendo por isso muito importante
efetuar a estabilizacdo tartarica dos vinhos base. Uma forma de o fazer é recorrer
a utilizacdo de &cido metatartarico que é introduzido através do licor de
expedicdo, ou ainda recorrer ao uso de bitartarato de potassio que previne o
aparecimento de precipitacbes tartaricas e pode ainda ser usado por

estabilizacao por frio estatico ou continuo.

Para saber se determinado vinho se encontra estabilizado tartaricamente,
recorre-se ao método de analise do Stabisat. O principio deste método baseia-se

na leitura da condutividade.
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A precipitacdo de proteinas, constitui a casse proteica, uma turvacao da
cor branca que pode ocorrer em vinhos expostos a temperaturas elevadas. Esta
turvacao altera a qualidade de um espumante, de que é caracteristico a limpidez

e a transparéncia.

Por estas razdes torna-se essencial que no vinho base seja feita uma

estabilizacdo proteica, onde é usada bentonite para prevencdo da casse proteica.

De forma a perceber se um vinho base espumante se encontra
devidamente estabilizado, recorre-se ao método analitico de pesquisa de
proteinas onde o teor de proteinas é determinado por aquecimento de uma
amostra de um vinho base. Os resultados sao analisados com base na limpidez
da amostra ap0s 0 aumento da temperatura, se apdés 0 aquecimento a amostra

apresentar um aspeto leitoso, entdo verifica-se a ocorréncia de casse proteica.

Sendo o0 azoto amoniacal e os aminoacidos substancias utilizada pelas
leveduras para a biossintese de proteinas celulares, a caréncia destas

substancias afeta o crescimento das leveduras.

7

Assim sendo, € importante conhecer o valor do parametro azoto
assimilavel, que é o somatério do azoto amoniacal com os aminoacidos, e
sempre que esse valor for inferior a 150 mg/l, deve ser adicionado fosfato de

amonio que permite o arranque do processo fermentativo por parte das leveduras

Esta andlise é realizada no inicio da preparacdo do vinho base para
determinar que quantidade de fosfato de amonio € necessario adicionar para o
arranque da fermentagdo alcodlica. E ainda, na fase de elaboracdo do
espumante, quando s&o adicionadas as leveduras ao vinho base para a
ocorréncia da segunda fermentacao, podendo o fosfato de amonio ser doseado

no licor de tiragem.
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Os acgucares redutores podem ser transformados em &lcool por acéo das
leveduras (Hexoses) ou podem nao ter qualquer poder fermentativo mas no
entanto, sofrerem ataques por parte das bactérias o que confere aos vinhos o

travo latico (Pentoses).

Este parametro é determinado pelo método de Lane e Eynom (Anexo V),
e permite conhecer o fim da fermentacdo alcodlica nos vinhos. Considera-se que
esta se completa quando o contetdo de acucares redutores € inferior a 2g/l. Esta
determinacdo também € necesséaria durante a fermentacdo alcodlica, para a

preparacao de vinhos macios.

Os acUcares totais sdo componentes essenciais do mosto. Transformam-
se em alcool e em outras substancias por acdo das leveduras no mosto. A sua
importancia, a semelhanca dos acucares redutores é igualmente relevante
decisiva na quimica da fermentacéo alcodlica durante o processo de vinificacéo,

na estabilizagéo dos vinhos e ainda na sua evolugao.

A determinacdo dos acucares totais € dividida em duas fases: a primeira
em gque é feita a inversao dos acgucares por hidrolise cloridrica (Anexo VI) e a

segunda fase que é realizado o método de Lane e Eynon.

E através desta analise que se verifica se 0o espumante analisado se
encontra nos valores legais da denominacao do tipo de espumante em funcéo do
seu teor de acglcares. Segundo o Regulamento (CE) 607/2009, de 14 de Julho,
0s espumantes sédo classificados em funcédo do seu teor de aclcar. Na Tabela 1
encontram-se representados os valores legais de denominacéo de determinado

espumante em func¢éo do teor de acucar que este contém.
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Tabela 1- Tabela dos valores legais de denominacéo de um tipo de espumante em fun¢éo do seu
teor de agucar.

Tipo de Espumante Teor de aglcar

Extra bruto Compreendido entre 0 a 6 g/l
Bruto Inferior a 129/l

Extra Seco Compreendido entre 12 a 17 g/l
Seco Compreendido entre 17 a 32 g/l

Meio seco Compreendido entre 32 a 50 g/l
Doce Superior a 50 g/l

Entende-se por sobrepressdo ou pressao relativa, o valor da pressao
absoluta existente no interior de uma garrafa, deduzido do valor da pressao

atmosférica de 760 mmHg (1 atm)

A sobrepressdo é determinada através do uso de um afrGmetro
devidamente calibrado que da a indicagdo em bar, da pressdo existente no
interior de uma garrafa. O valor obtido é corrigido para a temperatura da 20°C
utilizando um fator de corregao da pressao em funcéo da temperatura (Anexo IX).

O regulamento (CE) n° 491/2009 refere que para um vinho espumante e
um vinho espumante de qualidade a pressado no interior da garrafa deve ser igual

ou superior a 3 bar e 3,5 bar respetivamente.

A cinética de fermentagdo € controlada a partir da pressdo que é
determinada a partir do mesmo principio da analise da sobrepressdo acima

descrita.
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Figura 16 — Controlo da cinética de fermentag&o em laboratorio.

Esta analise € realizada na etapa da fermentacao, em que € retirada uma
amostra apos o enchimento, e coloca-se um afrometro e diariamente procede-se
ao controlo da variacdo da pressao que se traduz numa evolucdo do processo
fermentativo. E também através deste registo, do controlo da cinética de
fermentacao, que se percebe quando termina a segunda fermentagéo em garrafa.

3.2. Controlo microbiolégico

O controlo microbiolégico dos vinhos apesar da sua reconhecida
importancia, s6é ha relativamente pouco tempo comegou a constituir uma
preocupacdo significativa na pratica enolégica. Os microrganismos sao
fundamentais no processo de elaboracdo de um vinho espumante, no entanto,
sdo também a causadores de deterioracdo do mesmo. Os agentes que podem
comprometer a qualidade do vinho podem ser fungos filamentosos, leveduras e

bactérias.

Os fungos filamentosos podem se aglomerar na rolha e afetar o sistema
de vedacdo da garrafa e, de forma indireta, alterar a qualidade do vinho. Além

disso, estes fungos podem promover a formagcdo de microtoxinas que, com 0O
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passar do tempo entram em contacto com o vinho resultando na sua

contaminagao.

Existem determinadas espécies de leveduras que sdo uma grande
preocupacao na medida em que, além de poderem vir a comprometer a acao de
leveduras responsaveis pela fermentacédo alcodlica, sdo também as responsaveis

pelo aparecimento de odores indesejaveis no produto acabado.

Entre as bactérias podemos destacar as acéticas e lacticas como sendo
as que mais problemas podem causar ao vinho. As bactérias acéticas sao as que
transformam o etanol em acido acético. Logo, para além de diminuir o teor de
alcool, elevam a acidez volétil do vinho cedendo-lhe um aroma avinagrado. As
bactérias lacticas, por sua vez, que durante o processo de elaboragédo de vinhos
desempenhavam um papel importante para a qualidade do mesmo, passam a ser
temidas se a sua atividade persistir uma vez que aumentam a producdo de acido

acético.

Deste modo, as andlises microbioldgicas realizadas revelam extrema
importancia no controlo microbiano na producdo de vinhos espumantes que
necessitam de um elevado nivel de assepsia. Caso ocorra uma contaminacao
dos microrganismos, acima mencionados, numa garrafa de um vinho espumante,
apesar de estas ndo prejudicarem diretamente a saude do consumidor, acabam
por afetar a qualidade do espumante por serem responsaveis pela formacéo de

odores indesejaveis e pela turvacdo do mesmo.

O controlo microbioldgico engloba a colheita de amostras, filtracdo por

membranas das amostras, incubacdo da amostra e contagem de colénias.

A colheita de amostras é realizada aquando do enchimento e séo
retiradas amostras da enxaguadora, saida do filtro de membranas e enchedora
(no inicio do engarrafamento, e caso o0 volume seja superior a 10.000l, uma

amostra uma hora apés o engarrafamento, e uma amostra no periodo da tarde).
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A pesquisa de leveduras, bolores, e bactérias é realizada recorrendo a
técnica de filtracdo em membranas numa camara de fluxo laminar. Na figura 17, é

possivel observar o material utilizado para este tipo de controlo.

Figura 17 — Sistema de filtragdo por membranas em camara de fluxo laminar.

Apas filtrar 50 ml de amostra, a membrana do filtro de porosidade de 0,45
um, é retirada e colocada no meio de cultura apropriado para desenvolvimento de
leveduras, fungos ou bactérias e levada a incubar durante 48 horas a uma

temperatura de 25+1°C.

Ao fim das 48 horas, é feita a contagem de col6nias por observacdo
direta das placas de Petri e os microrganismos sao identificados segundo a sua

morfologia.

O registo dos resultados obtidos é realizado num impresso “Contagem de
Microrganismos” (Anexo X), onde sdo colocados o numero de colénias
identificadas em cada espécie (leveduras, bolores e bactérias) para a amostra em

analise (enxaguadora, Filtro de Membranas e enchedora).
O método interno de andlise admite o n° de colonias aceitaveis:

e Vinhos adamados: 100 colénias/100ml

e Vinhos secos: 200 colénias/100ml.
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Acima destes valores, a amostra corre riscos de se desenvolverem o0s

efeitos adversos acima mencionados.

3.3. Controlo metroldgico de pré-embalados

A metrologia definida como o dominio do conhecimento relativo a
medicdo, contempla todos os aspetos, tanto tedricos como praticos, relativos a
medicdo, qualquer que seja 0 seu nivel de exatiddao e o dominio da ciéncia e da
tecnologia a que e referem. A metrologia legal, usada no ambito dos pré-
embalados, assegura a conformidade das unidades de medida, dos métodos de
medida e dos instrumentos de medicdo no que diz respeitos as exigéncias
técnicas e juridicas regulamentares, com o fim de assegurar os direitos dos

cidadéos do ponto de vista da exatidao das medigoes.

O controlo metrolégico de pré-embalados € regulamentado pelo Estado,
este vai verificar e fiscalizar, determinando gamas e critérios de aceitacdo para
lotes de pré-embalados. O principal objetivo é promover a defesa do consumidor,
proporcionando a garantia do rigor das medigdes, efetuadas com os instrumentos
de medicgéo.

O controlo metrolégico é da competéncia do Instituto Portugués da
Qualidade. No entanto, € da responsabilidade da empresa, fazer as devidas
verificacbes aos instrumentos, guardar os registos das medi¢cbes e no caso de
alteragcbes ou anomalias nos instrumentos, deve imediatamente informar as
entidades responsaveis pela manutencéo dos instrumentos de medi¢do de forma

a ajustar e fazer as devidas calibracoes.

Este controlo é realizado através de um método interno de analise que
determina que inicialmente devam ser pesadas 5 garrafas vazias do Espumante
em questao e deve ser registado o valor médio obtido na coluna “tara” da folha de
registo (Anexo XI). O mesmo é feito mas agora para 20 garrafas na linha de
degorgement, apos a adicdo do licor de expedicdo. O valor lido é registado na
coluna do “Peso Bruto”. As pesagens sao realizadas numa balanca certificada

pela entidade responsavel pelas confirmacdes metrologicas. Os valores
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registados sdo entdo introduzidos numa folha de Excel de tratamento estatistico,
que nos indica qual o volume minimo obtido para os valores inseridos e ai €

possivel verificar se este se encontra nos limites estabelecidos.

A figura 18 mostra a balanca certificada onde sao realizadas as pesagens

das garrafas e ainda a folha de registo dos valores lidos pela balanca.

Figura 18- Balanca onde sdo realizadas as pesagens para o controlo metroldgico de pré-
embalados.

De acordo com o artigo 10° da Portaria n°® 1198/91 de 18 de Dezembro,
para uma quantidade nominal compreendida entre 500 a 1000 ml, o erro
admissivel é de 15 ml, desta forma para um volume nominal de 750 ml, o volume

minimo admissivel é de 735 ml.

Segundo o artigo 1° da Portaria n° 359/94 de 7 de Junho os pré-
embalados devem obedecer a um conjunto de condi¢cdes que determina que o
conteudo efetivo de um pré-embalado ndo deve ser inferior, a quantidade nominal
nela marcada, a probabilidade de obter unidades defeituosas (quantidades
superiores ao erro admissivel) ndo deve ser superior a 2,5% e nenhum pré-

embalado deve ter um erro, por defeito, superior ao dobro do erro admissivel.

O método de controlo varia conforme a quantidade presente nos lotes.
Para lotes inferiores a 10.000 |, devem ser realizadas 20 pesagens por dia e para

lotes superiores a 10.000 |, sao feitas 40 pesagens por dia.

Este tipo de controlo revela-se de extrema importancia ndo sO para
promover e elevar o grau de confiangca do consumidor relativamente ao produto

gue esta a adquirir e a empresa que o produz. Como também, para a empresa ter
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uma forma de evitar desperdicios o que por si s6 se traduz huma diminuicdo dos

custos de producéao.
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4. Resultados e discussao

Os resultados apresentados dizem respeito ao controlo analitico descrito
no ponto anterior. Estes séo relativos a amostras de vinho base espumante para
obtencdo do espumante Primavera e a amostras dos espumantes Primavera
Bruto, Primavera Meio-Seco e Primavera Doce. A partir da observagdo dos
valores obtidos, podem ser feitas comparacbes e retiradas conclusdes

relativamente a estes.

4.1. Controlo analitico realizado a um vinho base espumante

Como foi referido anteriormente, para producdo de um vinho espumante
de qualidade, é necessario que o vinho base espumante possua um conjunto de
caracteristicas especificas. Antes do enchimento e elaboracdo do vinho
espumante sdo entdo realizadas as andlises que permitem avaliar se 0 vinho
base se encontra nas condi¢Oes ideais para a elaboragcdo do espumante, sao
determinados parametros durante as etapas de estagio e na preparagao para a
tiragem, com o objetivo de verificar que o0 vinho base esta apto a que sejam

adicionadas as leveduras e que o processo fermentativo ocorra normalmente.

Na tabela 2, encontram-se os resultados obtidos nas analises de um lote
de vinho base espumante durante a fase de estagio, para os parametros de
anidrido sulfuroso (total e livre), grau alcodlico, acidez total e livre, pH, massa

volumica, extrato seco e acucares totais e redutores.
Tabela 2- Valores dos parametros analisados para o vinho base espumante durante o estagio

Acidez gelebc Massa Extratc  Acqcares Aclcares

SO, livie SO, total  Alcool
(mg/dm®  (mg/dm®) o4 o).

volatil Total pH volimica  Seco redutores totais

(g/dm?) (g/dm?)

(g/dm®  (g/dm’) (g/dm?®)

(g/dm?)

18 105 11,4 0,17 5,9 3,29 992 23,5 2,8 2,8

Pela analise da tabela 2, é possivel verificar que os valores de SO, livre,

total se encontram um pouco acima no entanto, esta diferenga ndo é significativa,
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visto o SO, ser um gas, este liberta-se, havendo assim a salvaguarda de que na

altura da adicéo das leveduras este parametro se encontra dentro do esperado.

Apbés o estagio, na fase de preparacdo para a tiragem, onde s&o
adicionados ao vinho base o licor de tiragem e as leveduras, no caso de
utilizacao de leveduras livres, é realizada a analise ao anidrido sulfuroso (total e
livre), alcool, acidez total e livre, pH, massa volumica e agucares totais. Na tabela

3 encontram-se os valores obtidos no controlo analitico durante esta etapa.

Tabela 3- Valores dos parametros analisados a um vinho base espumante antes do enchimento.

Acidez Acidez Massa Aclcares Azoto
SO, livre SO, total Alcool

. . volatil Total pH VolGimica Totais Assimilavel
(mg/dm~) (mg/dm~) % Vol.

@AM  (g/dm?) (gdm®  (gdm®)  (mgh)

16 102 11,2 0,30 6,0 3,22 1003 25 120

Os valores apresentados na tabela 3 permitem que sejam feitos 0s
devidos acertos, possiveis de fazer a partir do doseamento do licor de tiragem,
para que a segunda fermentacdo ocorra nas devidas condicdes. Verifica-se que
os valores dos parametros se encontram de uma maneira geral dentro do
indicado para um vinho de base espumante. No entanto, o valor de azoto
assimilavel situa-se um pouco abaixo dos 150 mg/l, havendo por isso a
necessidade de adicéo de fosfato de amonio no doseamento do licor de tiragem.
Podera haver também a adicdo de sacarose pela mesma via, de forma a garantir

que as leveduras mantém a sua atividade durante a fermentacéo alcodlica.

E também nesta fase, que é realizada a pesquisa de proteina de forma a
perceber se o vinho base se encontra devidamente estabilizado. A figura 19
mostra o aspeto inicial da amostra de vinho base ap0s ter sido filtrado e antes de

ser sujeito ao aquecimento.
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Figura 19 — Amostra do vinho base antes do aquecimento.

ApOs o0 aguecimento, € possivel obter o resultado da pesquisa de

proteina, representado na figura 20:

Figura 20- Resultado obtido para a pesquisa de proteina no vinho de base espumante.
Relativamente a pesquisa de proteina, é notavel a diferenca da amostra
da figura 19 para a da figura 20. O que significa que a amostra € considerada
com proteina, por apresentar um aspeto leitoso apds o aquecimento. Verifica-se
assim a necessidade de estabilizacdo do vinho para evitar o risco de casse

proteica.

Quando se recorre ao metodo de utilizacdo de leveduras imobilizadas em

esferas de alginato para elaboracdo do vinho espumante, pesquisa de proteina
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torna-se indispensavel, antes de serem adicionadas as leveduras durante o

enchimento, pois €& essencial que o vinho base se encontre completamente
estabilizado.

Enquanto que, no método de utilizacdo de leveduras livres, uma vez que
existe 0 recurso a etapa da remuage, e com a ajuda de colas, ocorre a

precipitacdo do depdsito o que se resulta num aumento da limpidez do vinho.

4.2. Controlo analitico realizado a um vinho espumante

Como se encontra referido na etapa 5 do Fluxograma II, quando se da
inicio & segunda fermentacao, logo apds o enchimento, é retirada uma amostra

para seja feito o controlo da cinética de fermentacao.

A andlise da cinética de fermentacdo de um vinho espumante Primavera
foi possivel para uma amostra que foi elaborada pelo método de utilizacdo de
leveduras imobilizadas, e a outra a partir do método de utilizacdo de leveduras

livres.

A figura 21 exemplifica um grafico onde se encontra representada a
evolucdo da pressao durante o tempo em que ocorre o processo fermentativo

para duas amostras do mesmo tipo de espumante.

Pressdo (bar)

= | eveduras Imobilizadas

= | eveduras Livres

0 2 7 9 21 24 27 33 40 44 46 48
Tempo (dias)

Figura 21- Resultados do controlo da cinética de fermentacdo no espumante Primavera.
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Por observacao da figura 21 e dos valores obtidos para elaboracdo deste,
representados na tabela 7 (Anexo Xll), é possivel concluir que o processo de
fermentacdo para elaboracdo de um espumante Primavera foi mais rapido
guando utilizada a técnica de leveduras livres. Esta situacéo € verificada pelo fato
de as leveduras se encontrarem no estado livre no vinho, o que facilita o arranque
da fermentacéo. Por sua vez, a técnica de utilizacdo de leveduras imobilizadas
acaba por resultar numa fermentagdo um pouco mais lenta porque as leveduras

encontram-se aprisionadas nas esferas de alginato.

Apos a segunda fermentacdo, antes de ser adicionado o licor de
expedicdo, sdo determinados os parametros a baixo representados (Tabela 4), de
forma, a que no licor de expedicéo seja preparado e doseado de forma a ajustar

os valores destes parametros tendo em conta o tipo de espumante pretendido.

Tabela 4- Valores obtidos apés a segunda fermentacéo.

: Alcool ~ Acidez  Acidez Massa Extrato  Aclcares .
SO, livre SO total Eoe Sobrepressé&o

volatil total pH volimica seco totais

(g/dm®)  (g/dm?) (g/dm®  (g/dm®  (g/dm?) a20°C (Ba)

(mg/dm®)  (mg/dm®) o4 vol.

12 82 12,6 0,12 5,8 3,28 990,9 23,7 2,4 8,2

No que diz respeito aos valores obtidos apls terminada a segunda
fermentacdo (Tabela 4), sdo notdrios os aumentos dos parametros de grau
alcoodlico e da sobrepressdo caracteristicos de um processo fermentativo bem
sucedido. Assim como, a diminuicdo dos valores de massa volumica e dos
acuUcares totais, resultado da atividade das leveduras durante o processo.
Verifica-se assim a necessidade do ajuste dos valores de anidrido sulfuroso, pelo
seu poder de conservacao, e dos agucares para a etapa doseamento do licor de
expedicdo pois é nesta etapa que séo obtidos os diferentes tipos de espumante

em funcéo do teor de agucares.

Apés a adicdo do licor de expedicdo, sdo levadas amostras para o
laboratorio, onde séo realizadas as analises aos parametros de anidrido sulfuroso
livre e total, teor alcoolico, acidez total e volatil, massa volumica, extrato seco,

acucares totais e sobrepresséao.
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Na tabela 5, encontram-se os valores obtidos dos parametros acima
mencionados para os espumantes Primavera Bruto (EPB), Primavera Meio-Seco
(EPMS) e Primavera Doce (EPD).

Tabela 5- Valores obtidos dos pardmetros analisados para os diferentes tipos de espumantes.

: Alcool Acidez  Acidez Massa  Extrato Acucares _
SO, livre SO, total coe o e : Sobrepresséo
Amostra volatil total pH  volimica seco totais
a 20°C (Bar)

(9/dm® (g/dm®) (9/dm®  (g/dm?®  (g/dm?)

(mg/dm®  (mg/dm®) o vl

EPB 30 108 11,8 0,43 6,1 3,23 992,3 25,3 3,13 6,3
EPMS 32 102 12,2 0,39 6,1 3,17 1007,8 67,6 40,4 6,7
EPD 30 104 12,3 0,21 5,8 3,17 1013,2 80,6 64,1 6,1

Por observacao da tabela acima referida, devido aos ajustes feitos com
recurso ao doseamento do licor de expedicdo verificam-se os aumentos dos
parametros de anidrido sulfuroso, acidez (total e volatil), extrato seco total e
massa volimica como consequéncia do aumento do teor de agucares. E ainda, a
diminuicdo dos valores de sobrepressdo devido a perda de gas resultante da
etapa de degorgement. E de salientar que os valores de aculicares totais cumprem
0 Regulamento 607/2009, 14 de Julho, que estipula o teor de acucares em

funcdo da denominacgao do tipo de espumante.

4.3. Controlo microbiol6gico

Para andlise microbiologica, realizada na etapa de enchimento, foram
utilizadas amostras do espumante Primavera elaborado pela técnica de utilizacdo

de leveduras imobilizadas.

Ao fim de 48 horas de incubacéo a temperatura de 25+1°C, foi possivel
observar que para a amostra proveniente da enxaguadora (Figura22), o resultado
foi positivo, ou seja, neste caso apresenta crescimento de leveduras, sem

desenvolvimento de bactérias ou fungos.
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Figura 22- Resultados da analise microbioldgica da amostra da enxaguadora.

Na figura 23 encontram-se o0s resultados obtidos para as restantes
amostras, filtro de membranas e amostra de linha. Nestas amostras o resultado

foi negativo, isto €, ndo apresenta crescimento de microrganismos.

Figura 23- Resultados da analise microbiolégica da amostra do filtro de membranas e amostra de
linha respetivamente.

Por observacao dos resultados obtidos da amostra da figura 22, onde se
obteve resultado positivo para o crescimento de leveduras na amostra da
enxaguadora, verifica-se que os planos de assepsia ndo foram cumpridos. Esta
contaminagcdo pode ser originada por alguma avaria da enxaguadora, onde se
utiliza uma solucao hidroalcodlica, e a desinfecao da garrafa ndo ocorreu.

Quando se verificam situacdes destas, o responsavel pelo controlo
realizado no laboratério tem de sensibilizar o responsavel pela linha de
enchimento para que este intensifique as desinfecfes e atue sobre o problema,
de forma a evitar contaminacgdes futuras.
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Nas amostras do filtro de membranas e amostras de linha (Figura 23),
nao se revelou crescimento de microrganismos, conclui-se que o filtro de
membranas se encontrava devidamente desinfetado e a assepsia durante o

enchimento, foi cumprida.

4.4. Controlo metrolégico de pré-embalados

Durante a fase de degorgement, foi elaborado o contro metrolégico de
pré-embalados do vinho espumante Primavera Bruto de acordo com o plano de
qualidade estabelecido e mencionado no ponto 3.3.1., onde foram introduzidos os
valores das pesagens obtidas na folha de controlo (Anexo XVIII). Na tabela 6,
encontram-se os resultados foram obtidos a partir do tratamento estatistico da
folha de Excel (Anexo XIV).

Tabela 6- Resultados do controlo metrolégico de pré-embalados

s = R/d, 2,12621
Qn-0,64xs 748,64
Qn 750
AMPLITUDE (R) 4,95
MEDIA (X) 749,81
d> 2,326

Por observacéo da tabela 6, verifica-se um volume nominal de 748,64 mi
qgue foi o valor encontrado a partir da determinacdo estatistica. Confirma-se que
este valor esta de acordo com os limites estabelecidos pelo artigo 10° da Portaria
n® 1198/91 de 18 de Dezembro, onde refere que para uma quantidade nominal

compreendida entre 500 a 1000 ml, o erro admissivel é de 15 ml.
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5. Sugestdes de melhoria

Durante o periodo de estagio, foram identificadas algumas situacées em
gue se verifica a necessidade de alteracfes na estratégia de atuacdo durante em
algumas etapas do processo de espumantizacdo, nomeadamente na linha de

enchimento e durante o degorgement.

Na linha de enchimento, os funcionarios deveriam ser sensibilizados para
as consequéncias da falta de assepsia durante esta etapa. Devendo ser incutida
uma responsabilidade acrescida a cada funcionario para que assegurem que 0
plano de assepsia € cumprido

Durante o controlo metrologico de pré-embalados, assim que fossem
realizadas as primeiras 5 pesagens, deveria ter determinado logo a capacidade
média e o erro. Uma vez que, caso exista alguma anomalia, seria possivel uma
atuacdo mais rapida sobre o problema, esta medida poderia evitar mais

desperdicios.
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6. Conclusao

O trabalho realizado durante o estagio profissionalizante revelou-se
bastante enriguecedor na medida em que foram adquiridos novos conhecimentos
sobretudo no que diz respeito a tematica da vinificagdo e houve ainda, a
possibilidade de serem postos em pratica os conhecimentos consolidados

durante a frequéncia no Mestrado de Engenharia Alimentar.

A elaboracdo de um vinho espumante é um processo com alguma
complexidade e por isso exige que seja feito um acompanhamento assiduo desde
da elaboracdo do vinho base selecionado, passando pela elaboracdo e
enchimento do vinho espumante, até ao momento em que o produto final &

expedido para o mercado.

De todas as etapas que fazem parte deste processo, as que possuem
maior influéncia na obtencdo do produto final sdo as fermentagées. Contudo nao
se podem excluir as restantes etapas que de uma forma mais ou menos

acentuada, também contribuem para as caracteristicas finais do espumante.

E a partir do controlo analitico e microbiolégico que melhor se consegue
fazer o acompanhamento da evolucdo do processo de espumantizacao.
Permitindo a identificacdo de possiveis erros durante este processo, contribuindo

assim para o controlo da qualidade e da seguranca alimentar do produto.

Neste trabalho foram apresentados resultados do controlo analitico e
microbiolégico de um espumante Primavera (Bruto, Meio-Seco e Doce) desde a
sua concecao e enchimento até ao periodo de estagio. Verifica-se que os limites
legais exigidos para os parametros analisados foram cumpridos, o que

possibilitou a obtencéo de trés tipos de vinhos espumantes de qualidade.

Este controlo permitiu também identificar as diferengcas inerentes ao
processo de espumantizagdo realizado pela utilizacdo das técnicas de leveduras
livres e leveduras imobilizadas. Em que foi possivel concluir que a técnica de
utilizacado das leveduras imobilizadas em esferas de alginato, para além de ser
uma mais valia na diminuicdo dos custos de mao-de-obra devido a eliminagéo da
etapa de remuage € também uma mais valia por agilizar o processo

espumantizacdo devido a inoculacdo direta das leveduras na garrafa, evitando
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assim a etapa de preparacdo do fermento, e ainda por tornar mais rapida a
resposta as necessidades do mercado e o planeamento eficaz das expedigdes.
Da andlise da cinética de fermentacéo retira-se que esta técnica, por resultar em
fermentacdes um pouco mais lentas, traz como vantagens a formacao de bolhas
mais finas e persistentes, e ainda aromas mais intensos aumentando a elegancia

do espumante.

Os resultados do controlo microbiolégico possibilitaram a identificacdo de
pequenas falhas no cumprimento do plano de assepsia estabelecido na lavagem
e desinfecdo das garrafas na linha de enchimento, que provocaram a

contaminagao de algum vinho.

Relativamente ao controlo metroldgico, conclui-se que este é essencial
do ponto de vista do embalador e por sua vez, para a empresa, pois constitui uma
forma de evitar desperdicios, melhorar a capacidade produtiva, permitindo
antever possiveis problemas de funcionamento nas doseadoras o que resulta

numa reducéo dos custos de producéao.
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Anexo | — Determinacéo do Anidrido Sulfuroso

Reagentes

- Acido sulftrico (H2S04), solucéo a Y4 (viv);

- Solucéo de amido a 5 g/l;

- Solucéo de iodo a 4 g/l;

- Solucédo de hidroxido de potassio (KOH) + N.

Equipamento/Material

- Erlenmeyer de 500 ml;
- Bureta Digital;

- Pipeta de 50ml.

Modo Operatério

- Anidrido Sulfuroso Livre (SO; livre)

Para um erlenmeyer de 500 ml pipetar 50ml de vinho e adicionar 5ml de

H.SO, e cerca de 2ml de solucédo de amido.

Titular imediatamente com a solucao de iodo até que se observe uma

coloracdo azul-arroxeado, sendo V em ml o volume de iodo utilizado.

- Anidrido Sulfuroso Total (SO, total)

Para um erlenmeyer de 500 ml medir 20ml da solugdo de KOH + N e

pipetar 50ml de vinho. Aguardar cerca de 15 minutos, para permitir que as
combinacdes aldeidicas e cetdnicas se realizem.

Acrescentar 10 ml de H,SO4 e cerca de 2ml de solucdo de amido. Titular

Expressdo de Resultados

SO;, livre: expresso em mg/l: 20 x V
SO, total: expresso em mg/l: 20 x V’

imediatamente com a solucao de iodo até que se observe uma coloracao azul-
arroxeado, sendo V' em ml o volume de iodo utilizado.
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Anexo lI- Determinacao da Acidez Volatil

Reagentes

- Acido sulftrico (H2S04), solucéo a ¥4 (viv);

- Solucéo de amido a 5 g/l;

- Solucéo de iodo a 4 g/l;

- Solucdo N/10 de hidréxido de sédio (NaOH);
- Solucao de fenolftaleina a 1%.

Equipamento/Material

- Cazenave.
Este aparelho é constituido por uma resisténcia elétrica de aquecimento, um
erlenmeyer de 500ml para a agua desionizada, um reservatério para o vinho, um
condensador, tubo de ligacédo entre o reservatério e o condensador; refrigerador e
baldo de 100ml para recolha do destilado.

- Bureta Digital;

- Pipeta de 10ml.

Modo Operatdrio

- Arrastamento por vapor de agua.
- No balédo de 500ml colocar 300 ml de &gua desionizada,;
- Colocar o baldo de recolha do destilado e ligar a resisténcia elétrica;

- Com a pipeta, pipetar 10 ml de vinho para o reservatorio e colocar o
reservatorio dentro do baldo com agua desionizada, quando comecar a ferver
colocar a rolha de modo a fechar a saida do vapor.

- Colocar o tubo de ligacao, abrir a torneira de agua fria, para efetuar a
refrigeracao.

- Quando levantar fervura, colocar rolha de vidro.
- Recolher 100 ml do destilado.
Titulac&o

- Titular com a solucdo de NaOH em presenca de 3 a 4 gotas de
fenolftaleina, sendo V; o volume gasto.

Correcao da acidez volatil
Apos a Titulagdo com NaOH, adicional 5ml de H,SO,4 e 5ml de amido.
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Titular imediatamente com a solucdo de iodo até que se observe uma
coloracao azul arroxeado, sendo V;, o volume de iodo gasto.

Expressdo de Resultados

A acidez volatil (AV) sera expressa em gramas de acido acético por litro,
sera: AV=0,6x V;

A acidez volatil corrigida (AVC), expressa em gramas de acido acético
por litro, seré:

n= 0,18x V, (consultar tabela Anexo XV)
n”= V;-n (consultar tabela Anexo XVI)
Para o célculo da acidez volatil:
O valor obtido da bureta deve ser multiplicado por 0,6 uma vez que:

M (CH3COH) = 24 + 4 + (16x2) = 60g

60g------------ 1000m!
0,006g----------- 1ml &cido
10ml--------nmmeoev 0,006 NaOH
1000ml----====—---- X
x=0,60
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Anexo llI- Determinacao da Acidez Total

Reagentes

- Solucdo N/10 de hidréxido de sédio (NaOH);
- Azul de bromotimol 4g/I

Equipamento/Material

- Erlenmeyer de 300ml;
- Bureta Digital;
- Pipeta de 10ml.

- Pipeta de 1ml.

Modo Operatério

- Pipetar 10 ml de vinho para um erlenmeyer;

- Pipetar cerca de 1ml de azul bromotimol,

- Titular com a solugcdo de NaOH até a obtencdo de uma cor azul
esverdeada.

- Seja V em ml, o volume de solucéo de NaOH gasto.

Expressdo de Resultados

A acidez total sera expressa em gramas de acido tartarico por litro, sera:
AT=0,75x% V (consultar tabela Anexo XVII)

A acidez volatil corrigida (AVC), expressa em gramas de &cido acético
por litro, sera:

O valor obtido da bureta deve ser multiplicado por 0,75 uma vez que:
M (C4HsOg) = 150 g/mol, como é um biacido dividimos por 2

. L 150
1g de acido tartarico------------ - = 75

Em 1l, temos 0,0075g de acido tartarico

10ml de vinho------------ 0,0075g C4HsO%
1000ml---=-=—=—---- X
x=0,75
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Anexo IV- Determinacédo do Teor Alcodlico

Equipamento/Material

- Ebulibmetro;
- Termoémetro;

- Disco graduado.

Modo Operatério

Determinacdo da temperatura de ebulicdo da 4gua.

No ebulibmetro, abrir a torneira da caldeira e introduzir um pouco de agua
desionizada para limpar.

- Fechar a torneira e introduzir agua desionizada na caldeira, cerca de
50ml.

- Ligar o ebuliémetro e aguardar que a agua entre em ebulicao.

- Quando entrar em ebulicdo, mudar o interruptor do ebuliémetro da
posicédo | para a posicao Il, desprezando a leitura obtida.

- Abrir a torneira da caldeira de modo a que saia toda a agua
desionizada.

- Repetir a operacao até obter duas temperaturas concordantes

- Marcar, no disco graduado a temperatura obtida para a ebulicdo da
agua.

Determinacéo da temperatura de ebulicdo do vinho.

- Com a torneira da caldeira aberta, lavar o ebuliGmetro com um pouco de
vinho a analisar.

- Fechar a torneira e introduzir o vinho na caldeira.
- Abrir o sistema de refrigeracéao.
- Ligar o ebuliometro e aguardar que o vinho entre em ebulicéo.

- Quando entrar em ebuligdo mudar o interruptor do ebuliometro da
posicéo | para a posicao Il, desprezando a leitura obtida.

- Abrir a torneira da caldeira de modo a que saia todo o vinho.
- Repetir a operacéo e aguardar que a temperatura estabilize.

- Com a temperatura obtida para a ebulicdo do vinho, interpolar o disco
graduado e ver o teor alcodlico correspondente.
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Anexo V- Determinacdo dos Acucares Redutores

Reagentes

- Solucao cuprica de Fehling
- Solucao alcalina de Fehling;
- Indicador azul-de-metileno.

Equipamento/Material

- Erlenmeyer de 300m;

- Bureta de 50ml;

- Pipetas de 5ml,

- Suporte metalico de garras;
- CronOmetro;

- Bico de Busen;

- Pinca de madeira;

- Rede metdlica.

Modo Operatdrio

Acucares Redutores (método de Lane e Eyon)

- Para um baldo de colo largo de 300 ml, medir por meio da bureta
aferida, 5ml de solucéo cuprica de Fehling e igual volume de solucdo alcalina de
Fehling.

- Colocar o baldo sobre um dispositivo de aquecimento interpondo uma

rede metalica.

- Encher a bureta aferida com 50ml de filtrado e deixar cair no baldao 15ml

de filtrado sobre o licor de Fehling.

-Colocar a bureta no suporte para que nao sofra aquecimento o pelos
vapores libertados no baldo. Aquecer o baldo até a fervura e regular a

intensidade calorifica de forma a manter uma ebulicio moderada.
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- Decorridos 15 segundos, fazem-se adicdes parcelares de filtrado, se
necesséario, de modo a que se consiga 0 minimo de espaco de tempo, o

desaparecimento quase completo do azul.

- Sem desligar a fonte calorifica, juntam-se 2 a 5 gotas de azul-de-
metileno e prossegue-se fazendo pequenas adicfes do filtrado e tanto quanto

possivel rapidas até que a cor do azul desapareca.

- De seguida e atendendo ao volume gasto Vi de filtrado, repete-se a
operacdo tendo o cuidado de introduzir no baldo quase a totalidade do filtrado

necessario para reduzir a solucdo cuprica (no minimo Vi — 1ml).

- Aquecer o baldo e levar a ebulicdo durante 2 minutos. Sem desligar o

aguecimento.
- Juntar 2 a 5 gotas de azul-de-metileno;

- Proceder a adicéo de filtrado, ndo devendo o volume gasto exceder 0,5

a 1 ml, nem o fim da reacao ultrapassar 1 minuto.

- Anotar o volume V de filtrado gasto na segunda operagéao.

Expressdo de Resultados

O teor de acucares redutores) determina-se recorrendo ao uso de tabelas
(Anexo XVIIl)que possuem os valores dos aclUcares em fun¢éo do volume gasto e

das respetivas diluigbes.
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Anexo VI- Determinacdo dos Acgucares Totais

Reagentes

- Solucao cuprica de Fehling
- Solucao alcalina de Fehling;
- Indicador azul-de-metileno;
- Solucédo de acido cloridrico.

Modo Operatério

Preparacdo da amostra

- Homogeneizar a amostra por agitacao;

- Proceder a inverséo, ou seja, consoante o teor de acUcares efetua-se

uma toma de vinho.
Por exemplo, para um espumante bruto a inversao sera:
- Para um baldo de 200ml adicionar 100ml de vinho (200x50%=100ml)
- Adicionar 0,3ml de acido cloridrico por cada 100ml de vinho
- Levar o balédo a ebulicdo em banho-maria durante 2 minutos;
- Passados os 2 minutos, deixar repousar 15 minutos.

- Decorridos os 15 minutos, adicionar 0,3 ml de hidréxido de s6dio 12N

por cada 100 ml de vinho;
- Perfazer o volume do baldo com &gua desionizada.

As inversdes diferem consoante o teor de acucares presente nos

espumantes:

- Espumante Bruto que compreende um teor de acucares até 12mg/l a

diluicdo a efetuar sera de 50%.

- Espumante Meio-Seco que corresponde a um teor de agucares entre 33

a 50 g/l a diluicéo a efetuar sera de 5%.

- Espumante Doce que corresponde a um teor de agucares superior a 50

g/l a diluicdo a efetuar sera de 5%.
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Determinacdo doa Acucares

Proceder ao método de Lane e Eyon, utilizado na determinacdo dos

acUcares redutores.

Expressdo de Resultados

O teor de acUcares totais determina-se recorrendo as tabelas (Anexo
XVIII), tendo em conta o volume de solugdo de acUcares invertidos, gasto na

reducado da solucao cupro-alcalina.
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Anexo VII- Determinacdo da Massa Volumica

Equipamento/Material

- Arebmetro;
- Proveta;

- Termémetro.

Modo Operatério

- Na proveta colocar 250ml de amostra de vinho e introduzir o arebmetro.
- Ler o valor da massa volimica indicado pelo menisco.

- Colocar o termémetro dentro da proveta e ler o valor da temperatura

indicado.

- Corrigir a massa volumica aparente lida a x°C utilizando para isso a

tabela de correcdo da massa volumica em funcéo da temperatura (Anexo 1XX).
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Anexo VIlI- Determinagcéo do Extrato Seco

Modo Operatdrio

Para calculo do extrato seco total € necessério o valor do grau alcodlico,

acidez volatil e da densidade e fazer uma interpolacao entre estes valores.

Para ver os valores correspondentes a cada um destes parametros

devem ser utilizadas as tabelas de determinac&o do extrato seco (Anexo IXX XX).
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Anexo IX- Determinacdo da Sobrepressao

Equipamento/Material

-Termémetro;

- Afrobmetro.

Modo Operatério

- Adaptar o afrometro a rolha da garrafa, colocada na posicao vertical, de
forma a que o furo do tubo ou a sua extremidade figuem no espaco que medeia
entre a rolha e a superficie livre do vinho.

- Agitar a garrafa, ja com o mandémetro introduzido, até que o ponteiro
estabilize.

- Proceder a leitura da pressao indicada no manémetro.

- Retirar o afrometro e proceder a leitura da temperatura do vinho.

Expressdo de Resultados

A sobrepresséo € convencionalmente dada por:
P20 = (Pt +1,013) x c — 1,013

Sendo,

P20- Presséo a 20°C

Pt- Pressédo a temperatura t

c- Fator de correcdo da pressao em funcdo da temperatura (consultar
tabela Anexo XXI)
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Anexo X- Ficha de controlo microbiolégico de vinhos
espumantes.

Boletim n.°: B. . A / /
Designacdo da Amostra

Espumante com leveduras imobilizadas
____ depésito do dia

_____ deposito da marca

dia de Tiragem
Acucares
Observacgdes ao 3° dia

A) Enxaguadora

WLN Leveduras

Bactérias
Bolores

B) Filtro de Membranas

2 WLN Leveduras
Bactérias
Bolores

C) Enchedora — Inicio

WLN Leveduras
Bactérias
Bolores
Observagdes:
Responsavel: Palaietir./ /

PR 06-1111

Figura 24- Ficha de controlo microbiolégico de vinhos espumantes.
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Anexo Xl- Ficha de controlo de Capacidade de vinhos espumantes.

0/¥Z-90 ¥d
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woo:y 100'8
U 3avaisN3a
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Figura 25- Ficha de controlo de capacidade de vinhos espumantes.
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Anexo Xll - Resultados do controlo cinético de fermentacéao

Tabela 7- Tabela com os valores obtidos do controlo cinético de fermentacéo

. Leveduras | Leveduras
Dias . .
Imobilizadas Livres

0 0,1 0

2 0,3, 0,5

7 0,7 1,4

9 1 2,6
21 1,2 3
24 1,7 4,4
27 2,5 4,8
33 3 5,6
40 4,3 6,3
44 4,9 6,4
46 5 6,41
48 5,01 6,42




Anexo XllI- Resultados do controlo de capacidade para o

espumante Primavera Bruto.

Nome Produto
LINHA n°
Nota Encomenda

CONTROLO DA CAPACIDADE

Espte Primavera bruto

CAPACIDADE NOMINAL ml
Minuta Lotagéo

Data

750

L

DENSIDADE

TARA PESO BRUTO |PESO LiQUIDO | CAPACIDADE TARA PESO BRUTO|PESO LiQUID| CAPACIDADE
 AMOSTRA 774,3| 152206 7478 753,98 T AMOSTRA 774,3| 151782 743,6 749,71
2 AMOSTRA 774,3| 1520,53 746,3 752,44 2 AMOSTRA 774,3| 1515,78 7415 747,65
32 AMOSTRA 774,3| 1522 44 7482 754,37 3* AMOSTRA 774,3| 1515,26 7410 747,13
42 AMOSTRA 7743 151821 7440 750,10 774,3| 1519,01 741,0 74713
5 AMOSTRA 774,3| 1519,74 7455 751,65 5 AMOSTRA 774,3| 151744 743,2 749,33
MEDIA 752 51 MEDIA 748,19
AM PLITUDE 426 AM PLITUDE 2,58

1731

TARA 530,55 |PESO LIQUIDO | CAPACIDADE TARA PESO BRUTO|PESO LiQUID| CAPACIDADE
 AMOSTRA 7743 1516,2 7419 748,08 1 AMOSTRA 774,3] 1520,26 746,0 75217
2 AMOSTRA 774,3| 1515,23 7410 747,10 2¢ AMOSTRA 774,3| 1518,04 743,8 749,93
3° AMOSTRA 774,3] 15154 7411 74727 3° AMOSTRA 774,3| 15154 7411 747,27
4° AMOSTRA 774,3| 1523,2 7489 755,13 4 AMOSTRA 774,3| 1515,46 7412 747,33
5 AMOSTRA 774,3] 151551 41,3 747,38 5 AMOSTRA 774,3| 151917 7449 751,07
MEDIA 748,99 MEDIA 749,55
AM PLITUDE 804 AM PLITUDE 4,90

Figura 26- Resultados do controlo metroldgico de pré-embalados para o vinho espumante
Primavera Bruto.
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Anexo XIV- Tratamento estatistico do controlo de capacidade de
vinhos espumantes

desvio-padréo calculado

Desvio-padrdo estimado ——> s=Rid, 212621 OU s = 2,7018616 ,emque
Qn-0,64xs 748,64
@n 750
AMPLITUDE (R) 4,95
MEDIA (X) 749 81
4, 2,36

—> Critério aceitagéo para unidades defeituosas < 1 (Quadro n.°3 Port 1198/91)

— Critério de aceitagéo Xz Qn— 0,64& & (Quadro n.6 Port 1198/91)

—> Este controlo esta de acordo com a portaria 1198/91 de 18 Dezembro ? Sim| X ‘ Néo‘ ‘

Figura 27- Resultados do tratamento estatistico do controlo de capacidade de vinhos
espumantes.
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Anexo XV- Tabela dos valores de acidez volatil

| oAe | Ac | Ae | Ae. | Ae | Ae n™ | Ac | Ae | Ae w | Ac | Ac | Ae
mi | Acét | Suif. | Tart. | | ml | Acét | Sulf. | Tart mi | Acét. | Sulf | Tat. m | Acét. | Suif. | Tart.
o] 0o [oms |ocs | |25t 123 [1005] 1538 ) [405] 243 [ 1985|3038 | | 66| 363 | 2965 | 458
a1 o0 |oom|oos| |21 128|100 |tss] |41 | 246]200(3075} |61 | 366 | 2888 | 4575
015|000 |0a74 0113 | {215] 1.8 [ 1,054 | 1613] [415] 248 | 2034 } 3113 | 615 368 | 3014 | 4813
02 |01z |ooB|o1| 22|12 |10m[160) | 4225220883150 | 62 | 372 | 3038 [460
05| 015 |01 || [2=] 15| 13 |1688 | [425] 255 | 20833188 | | 625 375 | 3063 | 4698
p3lowB|otar|ozsi 23| 1@ 1427|1725 | 43 [ 258 | 210713225 ] ) 63 a7 | 30687 | 475
035|021 [od72 0263 ] 235 | 141 11521763 ] {435 ] 261 | 2132 [ 3263 ] | 635 | 381 | 3,112 ] 4763
04 | 024 |0196 (030 [24 | 1441176} 1800] | 44§ 284 | 2156330 | | 64 [ 384 | 3136 § 4800
05| 027 [o2t [o38 | 24| 147 1,20 | 188 ] | 445] 287 | 2181 | 338 | | 645 ] 387 | 3,161 [ 4838
o5 |ox|ozs|o3sf[2as 150 ]|1225] 18| 45| 20| 2205{337 || 65 | 380 [ 3185 | 487
osSiox o200 k2181801103 [455] 273 | 2230 | 3413 | | 655 | 393 | 3210 | 4913
06103 |024j0&0]| 126 ] 186 [1274]190)| 46| 276 | 2254 {340 | | 66 | 396 | 3234 | 490
0es| 0™ | 0319 | 0488 | 266] 150 | 120011988 | 465 279 | 2279 | 3408 | | 665} 30 | 3,20 | 4.9€8
o7 |loa |o3sloss]| 2716213205 | 47| 262 | 2308|3525 | | 67 | 402 | 3263 | 5025
05| 0 |08 [ose3 | [275] 166|138 {2083 ]| [475[ 285 ]| 2328 | 3563 | | 675 405 | 38 | 5085
08 |o® |ozz|oe0| |23 |18 ]13m2]210]| 148|288 [ 2362|380 | ] 68 | 408 | 3332 |5.100
0S| 051 joa7|oem ] J2a5] 1,74 [ 137213 1485] 26t | 2377 | 368 | | 685] 411 | 337 |S18
05 | 054 |osat [oem ) 20 | 174|141 | 2175 | | 49 | 294 | 2401 | 3675 || 68 | 414 | 3231 {5178
QS5| 057 | 045|073 ] j295] 1.77 [ 1445 | 2213 ] | 495] 297 § 246 | 3713 | | 6951 417 [ 3406 {5213
tpjoe om0 |00 | |30 180[14mf22 || 503300)240(370]|]| 70142 [ 340520
1061 063 |0515 (o786 | [305] 183 | 1,45 2288 ] [505] 303 | 2475 | 3788 | | 7,05 423 | 3466 | 5.288
11 ] 006 |os® |05 {3t | 186 |i510|23x| |51 3062401385 71 | 426 | 347 |S535
115| 0ee | 0564 [ 0863 | [315[ 189 [ 154412383 { [515] 309 | 2524 13863 | | 715 | 429 | 3504|5363
12 {072 |OS88 | 0200 | | 3.2 |.482 | 1568 | 240 52 | 312 | 25468 | 380 72 | 432 | 3528 {540
15105 jom3 088 I35 165|150 248 [525]| 315 [ 2573 | 388 | ] 7.25) 435 | 3552 | 5438
12lomjossrioomiliazf1m|1m7i2a) |53} 318 | 25904385 | [ 73 | 43 | 3577 | 5475
135|081 |osez | 1013 | $335] 201 152513 [535] 321 [ 2622 | 4013 | | 736 | 441 | 3801 |S513
14 | 084 |06%6 | 1050 {34 [ 204 [1880]2560| | 54 | 324 | 2646 | 40D} | 74 | 444 | 2626 |50
1sfosr or|108)] {3 207 {100 | 2588 | 1546 327 | 267 | 40881 | 1451 447

15lowiors|ti5]| 35| 2w0l1ns|[26s| 55| 30| 26865]|4125f 75 | 43

1509 |omo | 163} [ass] 213170 2683] j555] 33| 2720 4183 ) 17565 453

16| 0% [omma| 1200} [36] 216 ]1m4|270] 15633 |2744][4201 76} 458

165090 |osm[128 ]| [3es] 219 | 1,780 | 278 | §565| 3@ | 2701428 | | 7651 43

17l |oss(12B] 3722 [1g3|27s| 573 j2ame{425]| | 77 | 462

175 105 |08 1ata]| [ams] 25 [1aeom3 | [575] 345 | 2818 | 4313 | | 75| 465

18 | 408 |ogs2 130 (38|22 [1862]280| | 58 | 348 | 2842|430} | 78 | 488

185 1,11 o907 | 1,388 | {385| 231 | 1837 2885 | | 585 ] 351 | 2867 | 4388 781 41

151 114 |o0gdt | 145 [ 39 [ 234 |1911 1 20e5] | 59 | 354 | 269 | 445 | | 79 | 474

155 117 | 0566 | 1,463 | |35 | 237 |19 ) 2083 | [555] 357 | 296 | 44 | | 75 477

20 | 120 [ogeo [ 1500 | 40 | 220 | 1060 3000] [ 60 | 360 | 2040 { 4500 ] | 80 | 480
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Anexo XVI- Valores da acidez volatil deduzido o anidrido
sulfuroso

- ¢ n" n W v "
01 6018 08 o1 1.4 0%
02 0032 07 013 1.2 o
a3 0056 08 0,15 13. 0,24
04 007 08 0,16 14 028
Qs 0,093 10 018 15 028
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Anexo XVII- Tabela de valores da acidez total

N4

*

oo | 5| san || 0™ e | osar |10 ] v | sur | [P e | e
48 ]300 | 196 || 75] 562 367 |[11.0] 825 53 |{145]1087] 710
41| 307 | 201 76| 570 | 32 | {11 832 | 544 | [146]10095] 715
42 | 315 [ 206 | {77 | 577 | 377 | [11.2] 840 | 5498 | [147{ 41,02 ] 720
&3] 3.2 | 211 78 | 585 | 3,82 11,3 | 847 | 554 1481 11,10 | 725
(44 | 330 | 215 | [ 79| 592 | 387 | | 114 855 | 550 | {149 1147 | 730
25 | 337 | 220 | | 80 | 800 | 392 ||115][ 862 | 563 | {150( 31,25 735
ap | 345 | 225 || 81 | 807 | 397 {116 870 | 588 | [151] 11327 740
A7 | 352 [ 230 || 82| 615 | 402 |[11.7] 877 [ 573 | {152] 1140 745
| &8 | 360 | 235 j |83 [ 822 | 407 |[118] 885 | 578 | 1153 ] 1147 | 750
49 | 367 | 240 | | 84 | 630 ["411 | |119| 892 | 583 | [ 154 1155 755
5@ | 375 | 245 | | 85{ 637 | 416 | |120]| 000 | 588 | [155] 1162 7.59
|51 | 382 | 250 | [ 86 | 645 | 421 | [121] 907 | 593 | {156 11,70 | 7.4
[52 | 390 | 255 || 87 | 652 | 428 | [122] 915 | 598 | {157 | 11,77 | 769
|83 § 397 | 260 || 88 | 660 | 431 ||123| 922 [ 603 | 158 ]| 11,85 | 774
54| 405 | 264 | |89 | 667 | 436 | [124] 930 [ 608 | [159[ 1192 779
|55 | 412 | 269 | [ 90 ]| 675 | 441 | [125] 937 | 612 | {180 ] 1200 [ 7,34
86| 420 | 274 91 | 682 | 446 | {126 | 945 | 617 | {181 | 1207 | 7.89
57| 427 | 279 | {82 | 690 | 451 j{127] 952 | 622 | (182 1215 | 794
| 58 | 435 | 2,84 83 | 697 | 456 128 | 9,60 | 627 631222 | 799
59 | 442 | 280 | {94 | 705 | 481 | J129] 967 | 632 | | 164 1230 | 8,03
|68 | 430 | 294 | ] 95 | 712 | 485 []130] 975 | 637 | {165 1237 | 8,08
61| 457 | 299 || 95| 720 | 470 | 1131|932 | 642 | [ 165 ] 1245 | 813
62 ] 465 | 304 | [ 97| 727 | 475 | 1132 990 | 647 | [167] 1252 | 8,18
83| 472 | 300 || 98 [*735 | 480 |]133| 997 | 652 | | 168 ] 1260 | 823
64 ] 480 | 313 || 99 | 742 | 485 | {134 ]| 1005] 657 | | 169 1267 | 828
65 | 487 | 318 | [100] 7.5 | 480 | {135[10,12] 651 { [ 170 1275 | 833
66 | 495 | 323 {[101] 757 | 495 | {136 (1020 686 | [17.1] 1282 ] 838
67 | 502 | 328 | [102] 765 | 500 | [137] 1027 671 | [17.2] 1260 | 843
68 [ 510 | 333 | [103] 772 | 505 | [ 1381035 676 | [17.3] 1267 | 848
69 | 517 | 338 | [104 | 780 | 510 | | 139 | 1042 | 681 | | 174 ] 1305 | 853
~70 | 525 | 343 | [ 105 7,87 | 515 | [ 140 [ 10,50 | 688 | | 175 ] 13,12 | 8,57
74 | 532 | 348 | |106] 795 | 519 || 1411057 ] 691 | 176 ] 1320 | 8562
72 | 540 | 353 | [107 ] 802 | 524 | |142]| 1065]) 606 | | 17.7] 1327 | 867
73| 547 | 258 | | 108 ] 810 | 529 Y |143|1072} 7.0

74| 55 | 362 | [109( 817 | 534 || 144 | 1080 | 7,06
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Anexo XVIlI- Tabelas dos valores dos acuUcares redutores em

funcao das diluicdes

o I
s 8o o Substincias redutcras por dm3 de vinho expressas em
8o 0 &L > 00« * P N
o ad g one E gramas de agficar invertido
o0 =8 - N Ed
0Osw o IR T e
- NYR - Diluiglo -
Ll AT S8 ad | sem diluicHs R -
ZigEs | 23 2 10% 207 304
13,0 50,5 5,366 33,66 16,33 13,22
1 34344 33,44 15,72 11,15
25 3,322 33,22 16,51 11,07
5 3,300 33,00 15,50 11,00
4 3,273 32,73 16,40 10,93
5 3,258 52,38 16,23 10,86
5 34237 32,37 16,19 10,79
7 Sy 32,17 15,55 10,72
8 3,196 31,96 15,33 1C,65
2 5,175 31,76 15,28 10,59
& 15,0 50,6 3,163 31,5 15,32 10,54
3 3,143 31,43 5. 72 10,438
2 Lk 31,23 15,52 10,41
3 3,104 31,04 15,52 10,35
4 5,085 30,85 15,4j 10,28
5 3,067 30,67 15,34 10,22
6 3,048 30,48 15,24 10,15
7 3,030 30,30 15,15 10,10
8 3,012 50,12 15,06 10,04
9 2,994 29,94 14,97 2,98
17,0 50,7 2,983 29,83 14,32 9,94
1 2’965 29y55 14;3) 9’88
2 2,948 29,48 14,74 9,33
7 2,951 29,31 14,56 9,77
- 2,914 29,14 14,57 2,71
5 2,897 28,97 14,43 3,65
% 2,881 28,81 14,41 9,60
7 2,864 28,64 14,32 9,55
= 3 2,848 28,48 14,24 9,49
: ) 2,852 28,52 14,15 3,44
18,0 50,8 2,822 28,22 14,11 9,41
1 2,307 28,07 14,04 9,36
2 2,791 27,91 13,36 3,30
5 2,776 27,76 15,32 9,25
4 2,761 27,61 13,31 9,20
5 2,746 27,46 13,73 9,15
8 2,731 27,51 15,48 3,10
7 2,917 el 13,23 3,06
3 2,702 27,02 15,5 9,C1
5 2,633 26,88 1551 8,36
= <t 15 e
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é'l’ o Substancias Te2dutcras por dm3 de vinho expressss em
=5 gramas d2 aghcar invertido
-~ 8 'E’ a -a wiwe
00 - Diluigdo -
ég%fa Sem diluicgZo g
o =d n.! 4 1G5 20% 337‘\:
9,0 50,2 2,674 26,74 18 4 8,91
: 2,660 26, 60 15:53 8,87
2 2,646 26,46 | 13,93 8,82
3 2,632 26,32 13,16 8,77
£ 2,613 26,19 15,10 3,73
5 2,605 26,05 13,03 8,68
3 2,592 25,92 12,36 3,64
7 2,573 25,73 12,90 5,60
8 2,565 25,56 12,83 3,99
3 2,553 25,53 10T 3,51
B, 39,3 2,545 25,45 12,73 5,48
1 2,532 25,52 12,66 3,44
2 2,520 25,20 12,690 2,40
3 2,507 25,07 12,54 3,36
2 2,493 24,35 12,43 3,32
2,485 24,35 12,42 £,25
2,471 7. Sl 12,36 2,24
2,459 24,3593 12,30 2,20
2,447 24,47 12,24 2,15
2,455 24,35 12.18 3,12
51,0 2,422 24,29 12,15 3,10
. 2,417 24,17 12,09 8,08
2,406 24,06 12,03 5,02
2,394 23,24 11,97 7,38
2,393 23,85 11,92 T:94
2,372 23,712 11,36 7491
2,361 23,561 11,31 7557
2,350 23,50 11,75 7,85
2,533 2539 11,70C 7,80
&923 = 23,239 11,55 7,76
51,6 2,318 23,18 11,59 7:13
b 2,308 23,08 11,58 7,69
& 2,297 2:.37 11,43 7,66
by 2,287 22,37 11,4% 7,62
4 2,277 22,77 11,53 7:59
5 2,266 22,66 11,33 Ts55
6 2,257 22,57 11,23 7,52
v 2,247 i 11 24 7,49
8 24207 22,37 11,19 7,46
3 2,227 22,27 11,14 Ts42




———

o Q
TR é é é 3 Suvstincias reiunioras por dmj 1e vinho expressas em
52 0 58 Ehof gramas de agidcar iavartido
o O H k@
$2.. 9 | x5k :
S2E8S | B0 senanivien A
Biar | nuy e 107 20 1)
S e e g = 9 e i 20(,5'3 shf,
23,0 51,73 2,222 22,22 112 7.41
1 2,212 22,12 11,06 T+37
2 2,205 22,05 11,90z T, 54
3 2,133 21,93 1C, 27 T+
4 2,184 21,84 12,92 7,28
5 2,174 21,74 1¢,57 7,25
€ Z,169 21,65 13,335 7,22
7 2,156 21,55 10,72 7,13
3 2,147 21,47 1C,74 7,16
9 2,138 21,33 1y, 39 7,13
24,0 5152 2,133 21,35 12,57 7.1
1 2,184 21,24 10,54 7,08
2 2,115 21,16 18,92 7,05
3 2,107 21:07 10, 34 7,02
4 2,098 20,28 16,43 7,00
5 ::C‘?(“ 20!9.:’ 13,15 6:97
s 2,081 2¢,81 10,41 £,394
7 2.673 20,73 18 37 6,31
3 2,065 20,65 10,33 6,85
3 2,056 20,56 il 28 6,35
25,90 51,2 2 048 2C,48 10,24 6,83
3 2.040 20,40C 10,20 6,80
2 2,032 20,32 10,15 6,71
3 2,024 20,24 10,12 6,75
4 2,016 20,16 10,08 6,72
5 2,008 20,08 18,04 6,69
6 2, coc 2C.00 10,6Y 6,67
7 1,992 19,92 9,97 6,64
8 1,984 19,84 3,52 6,61
5 1.977 13,77 9,83 6,53
26,0 51,3 1,373 19,73 9,87 6,38
1 1,366 13,66 3,83 6,55
2 1,358 13,58 9.72 6,53
3 1,951 13,51 2,76 6,5
4 1.24 19,43 5972 6,48
> 1,936 13,36 3,53 6,45
s 1,323 13,23 3403 6,45
{4 1,321 12,21 2551 6,40
a 1,314 13,14 2y 27 6,38
3 1,307 13,07 3,54 €,36
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dej
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inver-

ao

——

Subsfincias reluioras por amj d¢ vinno expressaes enm
grzimszg de agdcar invertido

dug

18 co,
Gear

lugdo cupro-

-alcalina
tido corres- -
pondente

Ag

; (miligramas) :

i Soluglo gastai

, na re
|
|

|

.
’
‘
'
14

£+
-3

-
\Ji

[
-
s

n
o8]
-

nor
O
-

D@ NN HNHODWOWXDT-3AUSA VNN OOWO-2OMWVMPAWN HOWO-IANAWND O
s
AW

Q

N

- Diluig¥o -
Sem diluizZo g
19% 205 30
1,3¢4 12,04 9,52 5,35
1,837 13,37 3,49 6,32
1,330 18,392 3445 6,2y
1,683 16,63 9,42 6,28
1,576 13,75 3,33 6,25
1,863 18,63 9,35 8,23
1,362 18,62 SFELR 6.21
1,856 15,56 3,28 6,13
1,843 18,43 9425 €,16
1,842 18,42 9 a1 6,14
1,836 18,36 9.18 6,12
1,823 18,29 9,15 6,10
1,823 18,23 3,12 6,08
1,816 18,156 3,08 £,05
1,810 18,10 9,05 6,05
1,804 18,04 3,02 6,01
1,797 17,57 8,93 2:59
1,791 17,32 8)96 5,37
1,785 17,85 8,93 5,35
1,772 17,19 3,9¢C 5,33
1,776 17,78 8,58 5,52
1,770 17,7 2,85 5,30
1,764 17,64 §,82 7588
15753 i7,58 8,73 5486
1,752 17,52 8,7€ 5,084
1,746 17,46 2,75 5,82
1,740 47,40 8,7° 5,80
1.734 17,34 3,87 5,78
1,728 7,29 8,64 5,75
1,722 17,22 5,61 5,74
Ly tLy 5 7GR ‘3959 P
1,711 11,1 8,56 5 70
1,700 17,06 2,30 5,67
1,894 1£,94 8,47 3,63
1,685 16,35 8,45 5,63
1,563 16,83 £,42 5,61
1.678 16,78 3,38 3439
1,672 25,72 Sy 30 5,57
1,467 15,47 3,34 5,56




Substdncias redutoras por dm3 de vinho expressas e=m

3346 I SRS
80 R 50 g gramas de aglicar invertido
RO ® = 3 [~ ) g
og O A N O
84..0 | 4958 - Diluichc -
g g S \%5 s§ g 'gﬂ Sem diluigzo :
SESET { 2ERE |, 10% 208 3%
1 1,659 16,59 8,30 5,55
2 1,65k 16,54 8,27 5.5
3 1,659 16,49 &,25 5,50
L 1,643 16,43 8,2 5,%8
5 1,638 16,38 8,19 5.%5
6 1,632 16,32 8,16 5,k%
. 7 1,628 16,28 8,14 5,53
'8 1,623 16,23 8,12 S.EL
g 1,618 16,13 8,c3 5.5
32,0 51,6 1,613 16,13 8,07 5,38
T 1,6C7 16,07 8,0k 5,30
2 1.602 16,02 §,01 5,3%
3 1,598 15,98 7,99 5,35
& 1,593 15,93 7.97 5,52
) 1,588 15,88 7:94% 5,29
6 1,582 15,83 7,92 5,28
7 1,578 35520 7,89 5,26
8 155?3 151?3 I18? 5'2:‘
g 1,568 15,68 7,84 5,23
33,0 51,7 15567 15,67 7,84 5,22
1 1,562 15.62 7,81 5.23
2 1,557 1557 7:79 5,19
3 1:953 15;5%5 Tt 418
& 1,548 15,48 7,74 5.16
o iy 1,54