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DESENVOLVIMENTO DE UM SISTEMA MULTI-COMUTADO PARA A DETERMINACAO DE SO, LIVRE E TOTAL

Objectivos |

Desenvolvimento de um sistema de fluxo multi-comutado para a determinacao SO,

livre e total em vinhos brancos e tintos

» Recirculacao de reagentes r—) diminui¢cao do consumo de reagentes e producao

de efluentes

» Introducdo de uma unidade de difusédo de gasr— eliminacao das interferéncias

de matriz
Montagem analitica |
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Figura 1. Sistema multicomutado para a determinac¢éo de SO, livre e total. S,: verde de malaquite 20 g L'+ KH,PO,
0.85¢gL?; S,: K,HPO, 16,36 g L!; A: amostra ou padrdo; S;: NaOH 0,5 mol L*; S,: H,SO, 0,5 mol L!; BP: bomba
peristaltica, V,: valvula solendide na posicédo “on” (trago continuo) ou “off”’ (traco descontinuo); C;: confluéncia; R;:
reactor - R, =60 cm, R, =100 cm, R; = 50 cm; UDG: unidade de difusdo de géas; E: esgoto; D: detector (615 nm)

Ciclo analitico |

Posicao das valvulas de

Etapa Descri¢ao comutagdo Tempo /s
SO, livre Vi Vo V3 Ve VsV
1 Lavar ligacao entre V, e V, N N N N N F 30
2 Lavar ligacao entre C; e V, F F N N N F 15
3 Lavar canais dador e aceitador F F F F F F 20
4 Introducéo da amostra + H,SO, N F F F F F 4,6
5 Paragem de fluxo do canal aceitador F F F N N F 40
6 Envio para o detector; registo do sinal F F F F F F 80
SO, total
1 Lavar ligacao entre V, e V, N N N N N F 20
2 Lavar ligacao entre C, e V, F N N N N N 30
3 Lavar ligacao entre C; e V, F F N F F F 10
4 Introducéo da amostra + NaHO N F F F F N 2,3
5 Enviar amostra com NaHO parao R; e adicggodoH,SO, F F F F F N 30
6 Envio para o detector; registo do sinal F F F F F F 80
As letras N e F correspondem as posigdes “on” e “off” das valvulas de comutagao, respectivamente
Pararmetros estudados |
Parametro Intervalo estudado  Valor seleccionado
Concentracado da solucéo de verde de malaquite / mg L 50-20 20
Concentracédo de K,HPO, / mol L 9,5x104 - 9,4x101 9,5x102
Concentracéo de H,SO, / mol L 0,15-4,0 0,5
Concentracao de NaHO / mol L-! 0,05-4,0 0,5
Temperatura da solucao dadora/°C 24 - 85 24
Caudal canal dador / mL min-! 1,6-2,8 2,4
Caudal canal aceitador / mL min-t 1,6-2,8 2,2
Tempo paragem da solucéo aceitadora (SO, livre) / s 0-60 40
Volume de amostra / pL 100 — 5002 / 25 — 200" 1002 / 5QP

aSQ, livre; PSO, total

Avaliacéo de espécies interferentes |

Espécie adicionada Concentracdo maxima tolerada Desvio relativo / %

Co,/gL? 3,0 3,4
Etanol / % 20 -3,5
Acido citrico / g Lt 3,0 2.0
Glicerol /g L 0,5 -4,6
Acido tartarico / g L1 5,0 -3,4
Glucose /g L' 5,0 -4,7
Acetaldeido / mg L 0,3 -4,1
Acido ascérbico / g L1 2,0 -4,2
Acido acético /g L? 5,0 1,4
K,SO, /g L? 5,0 1,7
Acido lactico /g L 20 -2,5
Acido malico /g L? 15 -3,8
Frutose/g L™ 10 -3,1
Aplicacédo a amostras de vinho |
SO, livre / mg L™ SO, total / mg L
Amostra MCFIA Mét. Ref. DR/% MCFIA Mét. Ref. DR/%
Vinho branco 1 41,0 429  -44 1057 138,22  -17
Vinho branco 2 4,1 4,2 -2,4 52,0 58,4 -11
Vinho tinto 1 26,8 25,7 4,3 75,1 132,1 -43
Vinho tinto 2 18,7 17,9 4.5 39,4 112,2 -65
DR = desvio relativo; Mét. Ref. = método de referéncia ﬁ

Baixas taxas de recuperacédo de SO, total podem dever-se a baixa
eficiéncia da hidrolise alcalina “in-line”

Realizar etapa de

. : SO, total / mg L1
hidrélise alcalina : J

antes da introducéo Amostra MCFIA Mét. Ref. DR/ %
da amostra no Vinho branco 3 133,2 208,2 -36
sistema (adicao de 1,6 Vinho branco 4 92,8 152,2 -39
mL de NaOH 4 mol L+ Vinho tinto 1 5.4 1321 -96
210,00 mL de Vinho tinto 3 281 1505  -81
amostra)

Mantiveram-se baixas taxas de recuperacéo de SO, total: possivel
Interferéncia provocada pela presenca de elevadas concentracoes de
acetaldeido
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Estudo da influéncia do acetaldeido na determinacéo do SO, total,
comparando duas reaccdes colorimétricas:

a) verde de malaquite + H,PO,  + HPO,*
b) pararosanilina + HCHO + HCI
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Trabalho em curso: analise de amostras de vinho, aplicando a
reaccao com a pararosanilina no sistema desenvolvido
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