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Tema

O Vinho do Porto é mais do que um produto portugués e, com legitimidade, muito mais que um vinho. E
também um produto cultural e um impulsionador do desenvolvimento técnico-cientifico e econémico da
sua regidao de origem, o Douro, e, em particular, da cidade do Porto que |lhe d4d o nome. Dono de
singularidades, manifestacdes e rituais que despertam um contagiante fascinio a comecar pelo local de
origem, classificado pela Organizacdo das Nagdes Unidas para a Educacdo, a Ciéncia e a Cultura (UNESCO)
como patrimdnio da humanidade, desde 2001, e primeira regido demarcada do mundo, desde 1756. Nas
ultimas décadas tem sido objeto de intensa investigacao cientifica nas Universidades Portuguesas e que
em muito tem contribuido para a afirmacao do vinho do Porto no mundo.

Pela histéria que encerram e portugalidade que ostentam, a vinha do Douro e o vinho do Porto sdo os
temas aglutinadores da XXIV edicdo das Olimpiadas Ibero-Americanas de Quimica.

Enunciado da Prova

O enunciado da prova inclui:

1 uma folha de rosto e uma nota introdutdria (5 folhas);
2 uma tabela periddica dos elementos quimicos (1 folha);
3 Lista de solugdes, reagentes e amostras (1 folha);
4

Lista de frases de risco e seguranca (1 folha);
5 Lista de material fornecido

6 a prova laboratorial (25 folhas).

Caracterizagdo da Prova
1 A prova é cotada para 1000 pontos e representa 40% da classificagao final;

2 Durante o periodo em que permanece no interior do laboratério, deverda manter-se equipado com
bata e 6culos de seguranga. Se for portador de d6culos de correcdo, pergunte ao assistente de
laboratério se os dculos de corre¢do poderdo substituir os 6culos de protegao. Use luvas sempre que
necessario. Se tiver cabelo comprido, prenda-o durante a prova laboratorial;

3 Espera-se que o estudante trabalhe de forma segura, respeitadora e em siléncio, mantendo limpo o
material e o lugar de trabalho. Pergunte ao assistente de laboratdrio se tiver alguma duvida relativa as
normas de seguranga;

4 Verifique se o seu cédigo se encontra em todas as folhas da prova;

A prova tem a duracdo de 270 minutos, a que acresce a tolerancia de 30 minutos. Deve ser iniciada
apenas quando ouvir o sinal de inicio e interrompida imediatamente apds ter sido declarado o seu
final;

6 Um sinal de aviso sera dado 15 minutos antes do final do tempo previsto para a prova. Quando soar o
sinal de fim da prova, deverd deixar de trabalhar imediatamente. Caso contrario, a tarefa que esta a
realizar serd anulada. Uma vez terminada a prova, deixe todo o material na bancada de trabalho;

7 Antes de iniciar o trabalho experimental, leia cuidadosamente a prova laboratorial e verifique os
espacos destinados para as respostas. Verifique todo o material que vai utilizar, bem como as solugées
e reagentes disponiveis na sua banca de trabalho;

Ndo desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor
InstrugGes e informagGes pagina2de9



PORTO ® GOVERNO DE

F FACULDADE DE CIENCIAS ~ SOCIDADE PORTUGUESA DE Quitica a PORTUGAL |
UNIVERSIDADE DO PORTO

MINISTERIO DA EDUCAGAO
£ QENCIA

drechogersl £ FUNDACAO -
,} ég‘ir; CALOUSTE Cadigo

GULBENKIAN

8 E proibido comer ou beber no laboratério. S3o permitidas saidas temporarias para ir & casa de banho
e para beber ou comer, mas somente depois de solicitada e autorizada pelo assistente de laboratério.
O tempo consumido nas saidas temporarias ndo é compensado;

9 Aprova é constituida por 3 tarefas, que poderdo ser realizadas pela ordem que desejar. Em cada tarefa
sdo colocadas vdrias questdes, que deverdo ser respondidas nos espacos adequados. Nao deve
responder fora dos espagos assinalados para esse efeito, pois ndo sera considerada para a pontuagdo
da resposta;

10 Se necessitar de mais reagentes ou se tiver que repor algum material, peca-o ao assistente de
laboratério. O primeiro pedido ndo sera penalizado. A partir do segundo pedido, serad penalizado com
1 (um) ponto por cada pedido;

11 N3o havera papel de rascunho de suporte a prova. Pode usar o verso das folhas da prova como papel
de rascunho;

12 Explicite todos os calculos que efetuar nos espacos destinados a resposta. S poderd receber a
pontuacdo mdaxima se apresentar explicitamente todos os passos e cdlculos necessarios a obtencdo do
resultado final;

13 Os calculos devem ser efetuados com o auxilio da calculadora cientifica que Ihe for fornecida;

14 Sempre que necessitar da massa atdmica de um elemento deve usar o correspondente valor referido
na tabela peridédica que acompanha a prova;

15 A cotacdo de cada tarefa e das respetivas questdes encontram-se assinaladas no inicio da descricdo de
cada tarefa;

16 Escreva todas as respostas a caneta ou esferogrédfica de tinta azul ou preta. Nao use lapis. Ndo é
permitido o uso de corretor;

17 Apds o fim da prova, devera seguir as instrugcdes dadas pelo assistente de laboratério Nao saia do
laboratério sem autorizacdo prévia.

Critérios gerais de classificagao

1 O texto ou calculos que se encontrem fora da drea de resposta serdo ignorados na avaliagdo da
guestao;

2 A classificacdo a atribuir a cada resposta resulta da aplicacdo dos critérios gerais e dos critérios
especificos apresentados para cada questao;

3 As respostas ilegiveis sdo classificadas com zero pontos no todo ou na parte onde a ilegibilidade
acontece;

4 Se for apresentada mais do que uma resposta para a mesma questdo, atribui-se a classificacdo de zero
pontos a menos que as respostas sejam idénticas.

Questoes de Construgao sem Calculo
5 Nas questdes de construcdo sem calculo, podem ser atribuidas pontuagdes a respostas parcialmente
corretas, de acordo com os critérios especificos;

6 A classificacdo das respostas as questdes cujos critérios se apresentam organizados por etapas resulta
da soma das pontuages atribuidas as etapas apresentadas, a qual podem ser subtraidos pontos em
funcdo dos erros cometidos;

Ndo desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor
InstrugGes e informagGes pagina3de9
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7 As respostas que ndo apresentem exatamente as etapas previstas nos critérios de avaliacdo sdo
classificadas em igualdade de circunstancias com aquelas que os apresentem, desde que o seu
conteudo seja cientificamente valido;

8 As etapas que evidenciem contradi¢es devem ser pontuadas com zero pontos.

Questoes de Construgdo que Requerem a Realizagao de Calculos
9 Errosdetipol: a) errosde calculo numérico;
b) transcricdo incorreta de valores numéricos na resolucgao;
c) conversdo incorreta de unidades, desde que coerentes com a grandeza calculada;

d) apresentacdo de unidades incorretas no resultado final, também desde que
coerentes com a grandeza calculada;

e) Resultado final com n2 errado de algarismos significativos.

~

b) auséncia de conversao de unidades;

¢) auséncia de unidades no resultado final;

)
10 Erros de tipo 2: a) erros de célculo analitico;
)

d) apresentacdo de unidades incorretas no resultado final ndo coerentes com a
grandeza calculada;

e) Leitura incorreta de volumes de bureta;
f) outros erros que ndo possam ser considerados de tipo 1.
11 A soma das pontuagdes atribuidas as etapas apresentadas deve(m) ser subtraido(s):

a) 15% da cotagdo da questdo se forem cometidos apenas erros de tipo 1, qualquer que seja o seu
namero;

b) 30% da cotagdo da questdo se for cometido apenas um erro de tipo 2, qualquer que seja o nimero
de erros de tipo 1 cometidos;

c) 70% da cotacdo da questao se forem cometidos mais do que um erro de tipo 2, qualquer que seja o
numero de erros de tipo 1 cometidos.

12 As questdes que envolvem a determinagao dos teores de uma ou mais espécies quimicas por analise
volumétrica referentes as tarefas 2 e 3 irdo ser avaliadas também quanto a qualidade do resultado
obtido.

a) Quando a resposta apresenta um ou mais erros do tipo 1 ou do tipo 2, a qualidade do resultado é
classificada com zero pontos;

b) Quando a resposta ndo apresenta erros do tipo 1 e do tipo 2, mas o resultado final é rejeitado pelos
critérios de Cochran ou de Grubs, a qualidade do resultado é classificada com zero pontos.;

c) Quando aresposta ndo apresenta erros do tipo 1 e do tipo 2, nem o resultado final é rejeitado pelos
critérios de Cochran ou de Grubs, a qualidade do resultado é classificada pelo termo Zscore (Figura
0.1):

i) 100 (%); quando |Zscore| <1
ii) -50 |Zscore| + 150 (%); quando 1 < |Zscore| < 3
iii) 0(%); quando |Zscore| =3

Ndo desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor
InstrugGes e informagGes pagina 4 de 9
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Figura 0.1

Residuos Quimicos e Material de Vidro Partido

Caddigo

1 Trate os residuos quimicos como se indica no procedimento de cada tarefa. Antes do inicio da prova
laboratorial, dar-se-do instrucdes precisas quanto ao modo como os residuos quimicos sao rejeitados.

2 O material de vidro partido deve ser colocado no recipiente para residuos de vidro partido.

Ndo desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor
InstrugGes e informagGes
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Solugodes, reagentes e Tarefa Identificacdo dos perigos
amostras Regulamento (CE) 1272/2008
Pictograma Cddigo de Cadigo de
adverténcia de adverténcia de
perigo precaugao

100 cm?® de amostra de vinho do 2

Porto

150 cm?® de frac3o destilada de 3

vinho do Porto

175cm®de solucdode NaOHO,1 | 1,2e H290; H314 P280;

mol-dm™ 3 P303+P361+P353
P304+P340+P310
P305+P351+P338

75 cm? de solucdo padrdo de 1 ’ o) H280; H314; H331 | P305+P351+P338

HCl 0,1 mol-dm™3 @

40 cm?® de solucdo de HCl 1 3

mol-dm= @

15 cm3 de solucdoindicadorade | 1e3 ‘ H341; H350; H361f | P201

fenolftaleina P280
P308 + P313

15 cm3 de solucdo indicadora de 2 Ndo é uma substancia perigosa

azul bromotimol

25 cm? de solucdo tampdo pH 2 Ndo é uma substancia perigosa

7,0 (H2PO4/HPO4Y)

30 cm?® de solucdo indicadora de 3 Ndo é uma substancia perigosa

cozimento de amido

25 cm3 de solucdo de KI 5% 3 H372 P260; P264;

P270; P314; P501

40 cm? de solucdo de bdrax 55 3 H360FD P201

g:dm™ P308 + P313

140 cm? de solucdo padrdo KIO3 3 H272; H302; H317; | P220; P261

2x10” mol-dm™ H334 P305+P351+P338

Ndo desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor

InstrugGes e informagGes
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Regulamento (CE) 1272/2008
Adverténcia de perigo
Cadigo Declaragao
H280 Contém gas sob pressdo; risco de explosdo sob a a¢do do calor
H290 Pode ser corrosivo para os metais
H314 Provoca queimaduras na pele e lesGes oculares graves.
H331 Tdéxico por inalagdo.
H341 Suspeito de provocar anomalias genéticas
H350 Pode provocar cancro
H361f Suspeito de afetar a fertilidade
Regulamento (CE) 1272/2008
Adverténcia de precaugio
Codigo Declaragao
P201 Pedir instrugdes especificas antes da utilizacdo.
P220 Manter/guardar afastado de roupa/matérias combustiveis
P260 N3o respirar p6/ fumo/ gas/ névoa/ vapores/ borrifo
P261 Evitar respirar as poeiras/ fumos/ gases/ névoas/ vapores/ aerossois
P264 Lavar a pele cuidadosamente apds manuseamento
P270 N3do comer, beber ou fumar durante a utilizagdo deste produto
P280 Usar luvas de protec¢do/vestuario de protecdo/protecdo ocular/ protecio facial.
P308 + P313 Em caso de exposicdo ou suspeita de exposicdo: consulte um médico.

P303 + P361 + P353 | Se entrar em contacto com a pele (ou o cabelo): retirar imediatamente toda a
roupa contaminada. Enxaguar a pele com agua/tomar um duche.

P304 + P340 + P310 | Em caso de inalagdo: retirar a pessoa para uma zona ao ar livre e manté-la numa
posicdo que ndo dificulte a respiracdo. Contacte imediatamente um Centro de
Informacdo Antivenenos ou um médico.

P305 + P351 + P338 | Se entrar em contacto com os olhos: enxaguar cuidadosamente com agua
durante varios minutos. Se usar lentes de contacto, retire-as, se tal lhe for
possivel. Continuar a enxaguar.

Ndo desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor
InstrugGes e informagGes pagina 7 de 9
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Material Fornecido

Material Tarefa

1 suporte universal 1,2e3
1 garra com noz 1,2e3
1 bureta de 25 cm? 1,2e3
1 funil de polietileno para bureta 1,2e3
2 baldes de Erlenmeyer de 250 cm? 1,2e3
1 pipeta volumétrica de 10,00 cm3 le2

1 pipeta volumétrica de 25,00 cm3 3

1 pipeta graduada de 5 cm3 2e3

1 proveta de polietileno de 50 cm? 1,2e3
3 pipetas de Pasteur 1,2e3
1 gobelé (copo) de 250 cm? 1,2e3
1 enchedor de pipetas (pompete) 1,2e3
1 esguicho de dgua desmineralizada de 500 cm? 1,2e3
1 folha de papel branco 1,2e3
1 rolo de papel absorvente 1,2e3
1 suporte de pipetas (uso partilhado) 1,2e3

Ndo desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor
InstrugGes e informagGes pagina 8 de 9
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Ndo desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor
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Tarefa 1: Titulagdo volumétrica de uma solu¢do de NaOH 0,1 mol-dm™3
Questao 1.1 1.2 1.3 14 1.5 1.6 1.7 1.8 Total
Cotagao 10 10 20 2 28 50 10 50 180
Classificagao

Enquadramento

A determinacdo da acidez total e volatil do vinho do Porto requer o uso de uma solu¢do padrao de NaOH.
N3o sendo o NaOH sdlido uma substancia primaria, as solu¢des padrdo de NaOH ndo podem ser
preparadas por pesagem rigorosa daquele sélido. O procedimento alternativo é preparar uma solugdo de
NaOH com concentragdo préxima da requida e que depois se titula com uma solugdo padrdo de um 4cido.
Todavia, as solucbes padrao de NaOH ndao mantém a concentracao durante muito tempo, razao pela qual
devem ser tituladas antes da sua utilizagdo como solugdo padrao.

O objectivo desta tarefa consiste em titular uma solu¢do de NaOH 0,1 mol-dm= com uma solugdo padrio
de HCI 0,1 mol-dm~3, usando a fenolftaleina como indicador.

1.1 Indique por que é que a concentracao das solucdes de NaOH varia ao longo do tempo.

Resposta 1.1

Procedimento

1

Todas as fases do procedimento experimental devem ser executadas em conformidade com os
principios das boas praticas de laboratdrio.

Deve proceder ao registo de todos os dados necessarios ao preenchimento das tabelas de resultados
obtidos que se encontram disponiveis no tépico seguinte.

Prepare a bureta com a solu¢do de NaOH 0,1 mol-dm™ a titular. Tenha atencdo para ndo derramar
solu¢do de NaOH durante o enchimento da bureta.

Para um bal3o de Erlenmeyer, boca larga, de 250 cm?, previamente lavado, adicione 10,00 cm3 de uma
solucdo padrdo de HCl 0,1 mol-dm™, cuja concentracdo rigorosa estd assinalada no rétulo do frasco
que contém a solucdo. Adicione, ainda, 50 cm? de 4gua desmineralizada e 4 gotas da solucdo de
fenolftaleina.

Agite suavemente o baldo de Erlenmeyer para homogeneizar a solugdo, que devera permanecer
incolor.

N&do desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor.

Tarefa 1 pagina1de4
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6 Dé inicio a tiulacdo, prolongando-a até atingir o ponto final, que é assinalado pelo aparecimento da
primeira cor rdsea persistente a agitacao.

7 Repita a titulagdo usando o segundo baldo de Erlenmeyer.

8 Verifique se a diferenca dos volumes equivalentes da solucdao de NaOH obtidos nos dois ensaios, AV,
satisfaz o critério de concordancia seguinte: | AV | £0,10 cm?3.

9 Se o critério de concordancia ndo for satisfeito, repita a titulacdo, até um mdéximo de mais dois ensaios,
de modo a encontrar um par de ensaios que cumpra o critério de concordancia.

10 A tarefa 1 estard concluida quando encontrar um par de ensaios que cumpra o critério de concordancia
ou quando concluir o limite maximo de 4 ensaios.

11 As solugdes residuais que permanecem nos baldes de Erlenmeyer devem ser rejeitadas para o coletor
de residuos que se encontra no laboratdrio.

12 Mantenha a bureta com a solucdo de NaOH 0,1 mol-dm.

1.2 Nas titulacdes acido/base, recomenda-se que a solu¢do de NaOH seja colocada na bureta. Explique a
vantagem desta recomendacao.

Resposta 1. 2

1.3 Estabeleca a diferenga entre ponto de equivaléncia e ponto final de uma titulagdo. Indique 2 motivos
para que os dois pontos ndo coincidam.

Resposta 1.3

N&do desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor.
Tarefa 1 pagina 2 de 4



[MPORTO

- N direchogeral > FUNDAGAO Caddigo
GOVERNO DE mnisTERIO DA toucacho | seducacdo (s, CALOUSTE
F FACULDADE DE CIENCIAS  Socinape PORTUGUESA DE Quisica PORTUGAL s b GULBENKIAN
UNIVERSIDADE DO PORTO — @

Registo dos Resultados Experimentais

1.4 Indique a concentracdo rigorosa da solucdo de HCl usada na titulagcdo volumétrica da solucdao de NaOH
0,1 mol-dm™.

Resposta 1.4

1.5 Preencha a tabela abaixo com os resultados dos ensaios da titulagdo da solu¢do de NaOH 0,1 mol-dm=3,

Resposta 1.5

s Sol. NaOH
Leitura da buret ’
eitura da bureta / cm 0,1 mol-dm™3

inicial final Volume gasto / cm?

Ensaio 1

Ensaio 2

Ensaio 3

Ensaio 4

1.6 selecione o par de ensaios que cumpre com o critério de concordancia ou o que mais se aproxima do
critério de concordancia e complete a tabela de resultados.

Resposta 1.6

Ensaio Solugdo NaOH 0,1 mol-dm™

Volume gasto / cm3 Amplitude / cm3 Volume médio / cm3

Critério de classificagdo:
i) 100 (%); quando |AV] <0,10 cm?

ii) -1000 |AV| + 200 (%); quando 0,10 < |AV| £ 0,20 cm?
ii)  0(%); quando |AV]| 20,20 cm?

N&do desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor.
Tarefa 1 pagina 3 de 4
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Tratamento dos Resultados Experimentais

1.7 Escreva a equacio quimica que traduz a reac3o de titulagdo da solu¢do de NaOH 0,1 mol-dm~ com a
solugdo padrdo de HCI.

Resposta 1.7

1.8 Calcule a concentrac3o rigorosa da solucdo de NaOH, expressa em mol-dm=3. Apresente todos os
calculos que efetuar.

Resposta 1.8

N&do desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor.
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Tarefa 2: Determinagao da Acidez Total do Vinho do Porto

Questao 2.1 2.2 23 2.4 2.5 2.6 2.7 2.8 2.9 Total
Cotagdo 10 60 20 2 28 60 20 50 50 300
Classificagao

Enquadramento

Segundo a Organizacao Internacional da Vinha e do Vinho, OIV, designa-se por acidez total de um vinho a
acidez tituldvel com uma base forte até pH 7. Do somatério dos acidos titulaveis exclui-se o diéxido de
carbono.

Os acidos sao constituintes fundamentais do vinho, ajudando a promover ndo apenas o aroma e o sabor,
mas também a cor, a estabilidade e a longevidade do vinho. Na andlise sensorial, a acidez dd uma sensagao
de frescura ao vinho quando o nivel de concentracdo acida é moderado ou de manifesta agressividade
qguando é exageradamente elevado.

Os acidos que se encontram no vinho tém vdrias proveniéncias. Uns provém da uva, como por exemplo o
acido madlico, o acido citrico e o acido tartdrico, que além de ser o acido mais forte e mais importante, é o
acido predominante. Enquanto outros resultam da atividade de leveduras e bactérias, de processos
guimicos naturais que ocorrem durante a evolucao do mosto ou vinho e de praticas enoldgicas. Os acidos
acético, latico, sucinico, glucdnico, pirdvico e férmico sdo alguns dos acidos formados em consequéncia
da atividade de leveduras, bactérias e de rea¢des de envelhecimento.

A acidez total de um vinho é vulgarmente expressa em unidades de “miliequivalentes (meq) por unidade
de volume de vinho” para exprimir a contribuicdo dos varios acidos para a acidez total, sendo o n2 de
miliequivalentes acidos numericamente igual ao n2 de milimoles de H* cedidos pelos diferentes acidos e
tituldveis com uma base forte até pH 7.

A acidez total dos vinhos do Porto, de acordo com o caderno de especificagdes da Denominag¢do de
Origem Porto, deve apresentar um teor superior a 34,6 meq-dm= (2,6 g-dm=3, expresso em massa de
4cido tartarico) e 40 meg-dm= (3,0 g-dm=3, expresso em massa de dcido tartarico), para os vinhos brancos
e tintos respetivamente.

2.1 Qual é a principal caracteristica organolética dos acidos?

Resposta 2.1

N&do desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor.
Tarefa 2 paginalde?
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2.2 De acordo com a definicdo de acidez total de um vinho, os 4cidos mais fracos tém apenas uma
contribuicdo parcial (< 95%) para a acidez total, podendo mesmo ser nula, dependendo do respetivo valor
de pKa.. Classifique as afirmacgGes seguintes em verdadeiras (VE) ou falsas (FA).

Um acido com um pK, = 5,5 contribui totalmente para a acidez total

Um acido com um pK, = 8,0 tem uma contribui¢do nula para a acidez total

Um acido com um pK;, = 6,0 contribui totalmente para a acidez total

Um acido com um pK, = 9,5 tem uma contribui¢do nula para a acidez total

Um acido com um pK, = 4,5 contribui totalmente para a acidez total

Um 4cido com um pK, = 7,0 contribui parcialmente para a acidez total

Procedimento

1

Todas as fases do procedimento experimental devem ser executadas em conformidade com os
principios das boas praticas de laboratdrio.

Deve proceder ao registo de todos os dados necessarios ao preenchimento das tabelas de resultados
obtidos que se encontram disponiveis no tépico “Registo dos Resultados Experimentais”.

Complete o enchimento da bureta com a solu¢do de NaOH 0,1 mol-dm=. Tenha aten¢do para n3o
derramar solucdo de NaOH durante o enchimento da bureta.

Ensaio Prévio para Defini¢cdo da Cor da Solugao Titulada no Ponto Final da Titulagdo

4

Para um baldo de Erlenmeyer, boca larga, de 250 cm?, previamente lavado, adicione 10,00 cm? de
amostra de vinho do Porto. Adicione, ainda, 50 cm? de dgua desionizada e 10 gotas da solucdo de azul
de bromotimol.

Agite suavemente o baldo de Erlenmeyer para homogeneizar a solucdo, que devera desenvolver uma
cor amarelo-avermelhado (Figura 2.1).

Dé inicio a titulagao, interrompendo-a no momento em que a cor da solugdo mude para azul-
esverdeada.

Para o baldo de Erlenmeyer, adicione 5 cm?® da solu¢do tamp3o pH 7,0. Agite suavemente o bal3o de
Erlenmeyer e observe atentamente a cor da solugdo (Figura 2.1). Reserve o baldo de Erlenmeyer até a
conclusdo da determinacdo da acidez total do vinho, pois a cor da solucdo final tamponada a pH 7,0
vai servir de referéncia (solugdo de referéncia) para a detegdo do ponto final da analise volumétrica da
acidez total do vinho do Porto.

N&do desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor.
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Figura 2.1: A) Cor da solugdo titulada no inicio da titulagdo do vinho do Porto e apds a adigdo do indicador azul
de bromotimol. B) Cor da solugéo titulada a pH 7,0.

Titulagdao Volumétrica do Vinho do Porto

8 Para o segundo baldo de Erlenmeyer, boca larga, de 250 cm? previamente lavado, adicione
sucessivamente 10,00 cm® de amostra de vinho do Porto, 50 cm?® de dgua desionizada e 10 gotas da
solucdo de azul de bromotimol.

9 Dé inicio a titulacdo, prolongando-a até que a solucdo titulada adquira a cor da solucdo de referéncia.

10 Rejeite o conteudo do segundo baldo de Erlenmeyer para o coletor de residuos que se encontra no
laboratodrio.

11 Repita a titulagdo do vinho do Porto apds a lavagem do baldo de Erlenmeyer.
12 Se necessario, repita a titulagdo até um maximo de mais dois ensaios.

13 A tarefa 2 estara concluida quando encontrar um par de ensaios que o satisfaca ou quando atingir o
n2 maximo de 4 ensaios.

14 As solugdes residuais que permanecem nos baldes de Erlenmeyer devem ser rejeitadas para o coletor
de residuos que se encontra no laboratério.

15 Mantenha a bureta com a solu¢do de NaOH 0,1 mol-dm™.

2.3 Atendendo as caracteristicas dos indicadores assinalados na Tabela abaixo, indique, justificando, os
gue poderiam ser usados na titulacdo volumétrica da acidez total do vinho do Porto.

Indicador Zona de viragem Mudanga de cor
Tornesol 50-8,0 vermelho - azul
Alizarina 59-6,9 Amarelo - vermelho
o-Naftolftaleina 7,3-8,7 Amarelo - azul
Fnolftaleina 8,2-9,8 Incolor - rosa

N&do desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor.
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Resposta 2.3

Registo dos Resultados Experimentais

2.4 Indique a concentracgdo rigorosa da solucdo padrao de NaOH usada na titulacdo.

Resposta 2.4

2.5 Preencha a Tabela abaixo com os resultados dos ensaios da determinacdo da acidez total do vinho do
Porto.

Resposta 2.5

Ensaio Sol. NaOH
! Leitura da bureta / cm3 3
0,1 mol-dm

inicial final Volume gasto / cm?

Ensaio 1

Ensaio 2

Ensaio 3

Ensaio 4

N&do desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor.
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2.6 Registe o par de ensaios que selecionou para proceder a determinacdo da acidez total do vinho do
Porto e preencha a tabela de resposta.

Resposta 2.6

Ensaio Solu¢do NaOH 0,1 mol-dm=

Volume gasto / cm3 Amplitude / cm3 Volume médio / cm?

Tratamento dos Resultados Experimentais

2.7 Admitindo que a acidez total do vinho é atribuida ao acido tartarico (C4HsOs), escreva a equagdo
quimica que traduz a reagao de titulagdo.

Resposta 2.7 OH O

HO
OH

O OH

Formula de estrutura
do 4cido tartérico

N&do desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor.
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2.8 Calcule a acidez total do vinho do Porto, expressa em miliequivalentes acidos por volume de vinho do
Porto (dm?) para os dois ensaios selecionados na resposta 2.6. Apresente todos os calculos que efetuar e
preencha a tabela de resposta.

Resposta 2.8

Ensaio Acidez total do vinho do Porto (Acwt) / meq-dm™
Aot Amplitude Média

N&do desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor.
Tarefa 2 pagina 6 de 7



[MPORTO

- i direcaogersl > FUNDACAO Caddigo
g GOVERNODE | wwsitwooneoucscio { roducacao (s, CALOUSTE
F FACULDADE DE CIENCIAS  Socinape PORTUGUESA DE Quisica PORTUGAL e o GULBENKIAN
UNIVERSIDADE DO PORTO — sl

2.9 Calcule a acidez total do vinho do Porto, expressa em massa (g) de acido tartdrico por volume de vinho
do Porto (dm?) para os dois ensaios selecionados na resposta 2.6. Apresente todos os calculos que efetuar
e preencha a Tabela de resposta.

Resposta 2.9

Ensaio Acidez total do vinho do Porto (Awt(CsHeOs)) / g-dm=
Atot(CaH6Os) Amplitude Média

N&do desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor.
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Tarefa 3: Determinagao da Acidez Volatil do Vinho do Porto

Questdao | Cotagdao | Classificagao Questao | Cotagdo | Classificagdo Questao | Cotagdo | Classificacdo
3.1 58 3.7 35 3.13 25

3.2 2 3.8 20 3.14 40

33 18 3.9 35 3.15 40

34 35 3.10 10 3.16 50

3.5 2 3.11 40 3.17 50

3.6 20 3.12 40 z 205

z 135 z 180 Total 520

Enquadramento

Segundo a definicdo da OIV, a acidez volatil de um vinho identifica-se com a acidez titulavel da fracdo
destilada do vinho com uma base forte, usando a fenolftaleina como indicador. Ndo se incluem neste
parametro os acidos salicilico, sucinico, carbdnico, sulfuroso e sérbico. Quando um ou mais destes acidos
esta presente na fracdo destilada do vinho, é necessario proceder-se a respetiva corre¢do da acidez volatil.

O 4cido acético representa mais de 90% dos acidos volateis, forma-se durante a fermentagdo alcodlica e
maloldtica. Podem ocorrer formacao de teores anormalmente elevados por acao de bactérias lacticas por
decomposi¢do de aglcares, acido tartarico ou glicerol ou simplesmente por acdo de bactérias acéticas
com oxidagao do etanol. Durante o envelhecimento dos vinhos, o 4cido acético pode ser originado por
via quimica.

Quando a concentragdo da acidez volatil aumenta ha o perigo do odor avinagrado se destacar do resto da
matriz aromatica, o que é indesejavel que acontega. Por esta razdo, a acidez volatil admissivel para o vinho
do Porto esta majorada a concentragdes que dependem da idade do vinho.

a) Os vinhos com idade menor ou igual a cinco anos, aquando do engarrafamento, devem apresentar
um teor em acidez volatil menor ou igual a 6,5 meg-dm= (0,39 g-dm=3, expresso em massa de dcido
acético por volume de vinho do Porto);

b) Os vinhos com a mengdo “Velho ou “Old” podem apresentar um teor em acidez volatil menor ou
igual a 20 meg-dm™ (1,2 g:dm™3, expresso em massa de acido acético por volume de vinho do
Porto);

c) Os vinhos com a menc¢do de “Muito velho” ou “Very Old” podem apresentar um teor em acidez
volatil menor ou igual a 30 meg-dm~ (1,8 g:dm™3, expresso em massa de acido acético por volume
de vinho do Porto).

O procedimento de determinacdo da acidez volatil no vinho do Porto proposto nesta tarefa é uma
adaptacdo do método OIV-MA-AS313-02 de modo a torna-lo exequivel dentro das limitagcdes temporais
e materiais desta prova laboratorial. O vinho do Porto ndo sera destilado durante a prova. Foi destilado
previamente na presenca de agua, tendo-se recolhido 1,25 unidades de volume de fragdo destilada por
cada unidade de volume de vinho do Porto submetido a destilagao.

N&do desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor.
Tarefa 3 pagina 1 de 14
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Os ensaios preliminares efetuados a fracdo destilada revelaram a presenca de acido sulfuroso sob a forma
livre e ligada. Por esta razdo, esta tarefa incluira também a quantificacdo das formas livre e ligada do acido
sulfuroso na fracdo destilada para permitir a corregdo da acidez volatil obtida pela titulagdo acido/base.

De referir que a chamada forma ligada do acido sulfuroso resulta da formac¢do de adutos (produto
formado pela combinacdo direta de duas substancias A e B sem que se produzam mudancas estruturais
nas porcdes A e B do aduto) entre o anido hidrogenossulfito e varios compostos organicos, como por
exemplo os compostos carbonilicos, acucares, quinonas e antocianinas. Outras estequiometrias
diferentes da proporg¢do 1:1 sdo também possiveis de ocorrer, mas dado que a estequiometria do aduto
é irrelevante para satisfazer o objetivo desta tarefa, pode considerar, sempre que necessitar, que a forma
ligada do acido sulfuroso ocorre na proporgao de 1:1 com os varios compostos organicos. A reacao de
formacdo do aduto é exemplificada com a forma ligada do acido sulfuroso ao etanal, cuja equacdo quimica
é traduzida por:

CH3CHO + HSO3 == CH3CHOH-SO3

Como se pode inferir da equacdo quimica, a forma ligada do 4cido sulfuroso exibe comportamento
acido/base caracteristico de uma particula monoprotica.

As titulagdes das formas livre e ligada do acido sulfuroso baseiam-se na reacdo do acido sulfuroso com o
anido triiodeto. Neste trabalho, o anido triiodeto é gerado no seio da solugdo titulada por adicdo de uma
solucdo padrdo de KIOs 2 mmol-dm™= em meio 4cido e na presenca de largo excesso de anido iodeto.
Nestas condicBes, os aniGes iodato e iodeto reagem entre si quantitativamente, dando origem ao anido
triiodeto.

3.1 Escreva as equagdes quimicas de semi-elemento e global, devidamente acertadas, que traduzem a
formacdo do anido triiodeto no seio da solugdo titulada por adicdo de uma solugdo padrdo de KIO5 nas
condicdes acima referidas. Pares 6xido/redutores: (10s7/157) e (I37/I7).

Resposta 3.1

N&do desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor.
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Procedimento

1 Todas as fases do procedimento experimental devem ser executadas em conformidade com os
principios das boas praticas de laboratdrio.

2 Deve proceder ao registo de todos os dados necessarios ao preenchimento das Tabelas de resultados
obtidos que se encontram disponiveis no tépico seguinte.

3 Complete o enchimento da bureta com a solu¢do de NaOH 0,1 mol-dm~ previamente titulada. Tenha
atengdo para nao derramar solu¢ao de NaOH durante o enchimento da bureta.

Titulagdo Volumétrica da Acidez da Fragao Destilada do Vinho do Porto

4 Para um bal3o de Erlenmeyer, boca larga, de 250 cm3, previamente lavado, adicione sucessivamente
25,00 cm? da fragdo destilada do vinho do Porto, 50 cm?® de dgua desionizada e 4 gotas da solu¢3o de
fenolftaleina.

5 Agite suavemente o baldo de Erlenmeyer para homogeneizar a solucdo, que devera permanecer
incolor.

6 Dé inicio a titulacdo, prolongando-a até atingir o ponto final, que é assinalado pelo aparecimento da
primeira cor rdsea persistente a agitacdo. Reserve a solucdo final, conservando-a no baldo de
Erlenmeyer.

Repita a titulagdo usando o segundo baldo de Erlenmeyer.

8 No fim da titulacdo, reserve e mantenha a solucdo final no interior dos baldes de Erlenmeyer.

Titulagdo da Forma Livre de Acido Sulfuroso na Fragdo Destilada do Vinho do Porto

9 Remova a solucdo de NaOH 0,1 mol-dm~ que se encontra na bureta para o coletor de residuos que se
encontra no laboratério.

10 Lave a bureta com agua desionizada.

11 Prepare a bureta com uma solucdo padrdo de KIOs3 2 mmol-dm™3, cuja concentracdo rigorosa estd
assinalada no rétulo do frasco que contém a solugdo.

12 Para cada baldo de Erlenmeyer, adicione sucessivamente 1 cm?® de solucdo de HCl 1 mol-dm~3, 2 cm?
de solucdo de cozimento de amido e 2 cm?® de solugdo de Kl 5%. Agite suavemente. A solugdo final
deve perder a cor rosa e manter-se incolor (Figura 2.2).

13 Dé inicio a titulagdo, prolongando-a até atingir o ponto final, que é assinalado pelo aparecimento da
primeira cor azul persistente a agitacdo (Figura 2.2). Reserve a solucdo final, conservando-a no baldo
de Erlenmeyer.

N&do desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor.
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Figura 3.1: A) Cor da solugdo titulada no inicio da titulagdo do acido sulfuroso na fragdo destilada de vinho do
Porto na presenca do indicador de cozimento de amido. B) Cor da solucdo titulada no ponto final da
titulagdo.

14 Repita a titulagdo usando o segundo baldao de Erlenmeyer. No fim da titulagao, reserve e mantenha a
solucdo final no interior do baldo de Erlenmeyer.

15 Mantenha a bureta com a soluc¢do padrdo de KIO3 2 mmol-dm=.

Titulagdo da Forma Ligada de Acido Sulfuroso na Fragdo Destilada do Vinho do Porto

16 Para cada bal3o de Erlenmeyer, adicione 5 cm? de solu¢do de borax 55 g-dm~. Agite suavemente
durante cerca de 1 minuto. A solugao final deve perder a cor azul e adquirir de novo a cor résea.

17 Para apenas um dos balbes de Erlenmeyer, adicione 5 cm® de solu¢do de HCl 1 mol-dm™. Agite
suavemente por breves instantes. A solucdo final deve perder a cor rosa e manter-se incolor. Dé inicio,
de imediato, a titulagao.

18 Prolongue a titulagdo até atingir o ponto final, que é assinalado pelo aparecimento da primeira cor
azul persistente a agitacdo.

19 Para o segundo baldo de Erlenmeyer, adicione 5 cm? de solucdo de HCl 1 mol-dm™. Agite suavemente
por breves instantes e dé inicio, de imediato, a titulagao.

20 Uma vez concluida a titulagdo, as solugdes residuais que permanecem nos baldes de Erlenmeyer
devem ser rejeitadas para o coletor de residuos que se encontra no laboratério.

21 Remova a soluc¢do padrdo de KIO3 2 mmol-dm™ que se encontra na bureta para o coletor de residuos
que se encontra no laboratorio.

22 Lave a bureta com agua desionizada.

23 Se necessario, repita o procedimento integral da determinac¢do da acidez da fra¢do destilada do vinho

do Porto até um maximo de mais dois ensaios. Comece por preparar a bureta com a solugdo padrao
de NaOH 0,1 mol-dm e repita o procedimento experimental a partir do ponto 4.

24 A tarefa 3 estara concluida quando encontrar um par de ensaios que o satisfaca ou quando atingir o
n2 maximo de 4 ensaios.

N&do desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor.
Tarefa 3 pagina 4 de 14



PORTO IR drochogersi o FUNDACAO Codigo
GOVERNO DE MINISTERIO DA EDUCAAD seducacao (fees CALOUSTE
F FACULDADE DE CIENCIAS  Socinape PORTUGUESA DE Quisica PORTUGAL e - GULBENKIAN
UNIVERSIDADE DO PORTO — €

Registo dos Resultados Experimentais

Titulagdo Volumétrica da Acidez da Fragao Destilada do Vinho do Porto

3.2 Indique a concentragdo rigorosa da solucdo padrao de NaOH usada na titulagado.

Resposta 3.2

3.3 Preencha a Tabela abaixo com os resultados dos ensaios da titulacdo da fracao destilada do vinho do
Porto com a solu¢do padrdo de NaOH 0,1 mol-dm™.

Resposta 3.3

Ensaio Leitura da bureta / cm3 Sol. NaOH 0,1 mol-dm
inicial final Volume gasto / cm?

Ensaio 1

Ensaio 2

Ensaio 3

Ensaio 4

3.4 Assinale o par de ensaios selecionado e preencha a tabela de resposta.

Resposta 3.4

Ensaio Solu¢do NaOH 0,1 mol-dm™

Volume gasto / cm3 Amplitude / cm3 Volume médio / cm?

N&do desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor.
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Titulagdo da Forma Livre de Acido Sulfuroso da Fragdo Destilada do Vinho do Porto

3.5 Indique a concentracg3o rigorosa da soluc¢do padrao de KIOs 2 mmol-dm~ usada na titulacdo da forma
livre de acido sulfuroso da fracao destilada do vinho do Porto.

Resposta 3.5

3.6 Preencha a Tabela abaixo com os resultados dos ensaios da titulacdo da forma livre de acido sulfuroso
da fracdo destilada do vinho do Porto.

Resposta 3.6

Ensaio _ Sol. Padrdo KIOs
Leitura da bureta / cm3
2 mmol-dm™3

inicial final Volume gasto / cm?

Ensaio 1

Ensaio 2

Ensaio 3

Ensaio 4

3.7 Assinale o par de ensaios selecionado e preencha a Tabela de resposta.

Resposta 3.7

Ensaio Solucdo Padrdo KIOs 2 mmol-dm™3

Volume gasto / cm3 Amplitude / cm3 Volume médio / cm3

N&do desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor.
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Titulagdo da Forma Ligada de Acido Sulfuroso da Fragdo Destilada do Vinho do Porto

3.8 Preencha a Tabela abaixo com os resultados dos ensaios da titulagdo da forma ligada de acido
sulfuroso da fracdo destilada do vinho do Porto.

Resposta 3.8

Ensaio _ Sol. Padrdo KIOs
Leitura da bureta / cm3
2 mmol-dm™3

inicial final Volume gasto / cm?

Ensaio 1

Ensaio 2

Ensaio 3

Ensaio 4

3.9 Assinale o par de ensaios selecionado e preencha a tabela de resposta.

Resposta 3.9

Ensaio Solugdo Padrdo KIOs; 2 mmol-dm™

Volume gasto / cm3 Amplitude / cm? Volume médio / cm3

N&do desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor.
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Tratamento dos Resultados Experimentais
Titulagdo Volumétrica da Acidez da Fragao Destilada do Vinho do Porto

3.10 Admitindo que a acidez volatil do vinho do Porto é atribuida ao acido acético, escreva a equacdo
qguimica que traduz a reagao de titulagdo.

Resposta 3.10

3.11 Calcule a acidez volatil do vinho do Porto, expressa em miliequivalentes dcidos por volume de vinho
do Porto (dm?3), para os dois ensaios selecionados na resposta 3.4. Apresente todos os calculos que efetuar
e preencha a Tabela de resposta.

Ensaio Acidez volatil do vinho do Porto (Avl) / meg-dm™3
Avol Amplitude Média

N&do desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor.
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3.12 Calcule a acidez volatil do vinho do Porto, expressa em massa (mg) de acido acético por volume de
vinho do Porto (dm?3) para os dois ensaios selecionados na resposta 3.4. Apresente todos os calculos que
efetuar e preencha a Tabela de resposta.

Resposta 3.12

Ensaio Acidez volatil do vinho do Porto (Avoi(C2H403)) / mg-dm=
Avol Amplitude Média

N&do desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor.
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Titulagdo da Forma Livre de Acido Sulfuroso na Fragdo Destilada do Vinho do Porto

3.13 Escreva as equaces quimicas de semi-elemento e global, devidamente acertadas, que traduzem a
reacdao de titulacdo da forma livre de acido sulfuroso na fracdo destilada do vinho do Porto. Pares
oxido/redutores: (S0427/H,S03s) e (Is7/17).

Resposta 3.13

N&do desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor.
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3.14 Calcule a concentracdo da forma livre de 4cido sulfuroso no vinho do Porto, expresso em mg-dm=
para os dois ensaios selecionados na resposta 3.7. Apresente todos os calculos que efetuar e preencha a
Tabela de resposta.

Resposta 3.14

Ensaio Concentrac3o livre de H,S03 no vinho do Porto ( Ciire(H2503)) / mg-dm™3
Ciivre(H2S03) Amplitude Média

N&do desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor.
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Titulagdo da Forma Ligada de Acido Sulfuroso na Fragdo Destilada do Vinho do Porto

3.15 Calcule a concentracdo da forma ligada de acido sulfuroso no vinho do Porto, expresso em mg-dm=3,
para os dois ensaios selecionados na resposta 3.9. Apresente todos os cdlculos que efetuar e preencha a
Tabela de resposta.

Resposta 3.15

Ensaio Concentrac3o ligada de H,S0; no vinho do Porto ( Ciigada(H2503)) / mg-dm—
Ciigada(H2S03) Amplitude Média

N&do desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor.
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Corregao da Acidez volatil do Vinho do Porto

3.16 Calcule a acidez volatil corrigida do vinho do Porto, expressa em miliequivalentes acidos por volume
de vinho do Porto (dm?3). Apresente todos os calculos que efetuar e preencha a Tabela de resposta.

Resposta 3.16

Ensaio Acidez volatil corrigida do vinho do Porto ( Avecorn ) / meqg-dm™3
Avolcorr Amplitude Média

N&do desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor.
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3.17 Calcule a acidez volatil corrigida do vinho do Porto, expressa em massa (mg) de acido acético por
volume de vinho do Porto (dm3). Apresente todos os cdlculos que efetuar e preencha a Tabela de
resposta.

Resposta 3.17

Ensaio Acidez volatil corrigida do vinho do Porto ( Avocorrl(C2H402) ) / mg-dm™3
AvoCer|(C2H4OZ) Amplitude Média

N&do desagrafe o caderno. Ndo escreva as respostas a lapis. Ndo use corretor.
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