Ciéncia Téc. Vitiv. 17 (1), 15-26. 2002

DETERMINACAO DO ZINCO EM VINHOS POR
ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCAO ATOMICA
COM CHAMA.

VALIDACAO DO METODO DE ANALISE

DETERMINATION OF ZINC IN WINE
BY FLAME ATOMIC ABSORPTION SPECTROMETRY (FAAS). .
VALIDATION OF THE ANALYTICAL METHOD

Sofia Catarino'?, A.S. Curvelo-Garcia', R. Bruno de Sousa?

'INIA. Estagdo Vitivinicola Nacional. 2565-191 Dois Portos. Portugal. E-mail: inia.evn@oninet.pt
* Instituto Superior de Agronomia — Departamento de Quimica Agricola ¢ Ambiental. Tapada da

Ajuda. 1349-017 Lisboa. Portugal. E-mail: brunosousa@jisa.utl pt

(Manuscrito recebido em 27.02.02. Aceite para publicagdo em 21.05.02)

RESUMO

O doseamento do zinco (Zn) em vinhos justifica-se pelo seu potencial efeito téxico sob o
organismo humano e ainda por se encontrar na origem de acidentes de estabilidade fisico-
quimica. No presente artigo, & apresentada a descrigfio e caracteriza¢do intralaboratorial do
método de determinago analitica do teor total de Zn em vinhos por espectrofotometria de
absor¢do atémica com chama. A praticabilidade, especificidade, modelo matematico da curva de
calibragéio, limites analiticos, taxas de recuperagdio e aplicabilidade, repetibilidade e
reprodutibilidade intralaboratorial, sdo algumas das caracteristicas avaliadas, tendo sido utilizados
vinhos brancos, tintos e licorosos para o seu estudo. O método analitico, de elevada especificidade,
permite quantificar teores superiores a 0,1 mg/L, com elevada precisdo (CV_ < 3,0%; CV,<
8,5%). A curva de calibragfo que descreve a gama de trabalho (0 a 2 mg/L) apresenta desvio
a linearidade, sendo representada por um polinémio de 3° grau (y =a+ bx + cx? + dx®). As taxas
de recuperagdio determinadas nos diversos vinhos variam entre 83,09% ¢ 101,06%.
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INTRODUCAO

O zinco, constituinte natural das uvas como resultado da sua assimilago pela
videira, desempenha um papel fisiologico no seu desenvolvimento, encontrando-
se na planta sob forma ligada. Para além desta sua natureza endogena, ¢
também de referir, como significativa, a derivada de um enriquecimento pelo
contacto com materiais a base de ligas contendo Zn ou ainda a resultante de
determinados tratamentos anticriptogdmicos das vinhas (fungicidas de sintese
contendo sais de Zn) e da utilizagdo de certos produtos enoldgicos (Stella,
1974; Curvels-Garcia, 1988, Fournier ef al., 1998). Por um processo idéntico
a0 que se passa com o cobre (reduzida solubilidade do sulfureto respectivo),
¢ por outro lado conhecida a eliminagdo natural de uma parte significativa
deste metal, durante a fermentagdo alcodlica (Iglesias e Marifio, 1977, citado
por Curvelo-Garcia, 1988).

A semelhanca de outros metais, o teor total de Zn nos vinhos depende da
intensidade dos fenomenos de maceragio, extracgdo e solubilizagdo ocorridos
durante a fermentagdo, ja que se localiza preferencialmente nas peliculas ¢
grainhas da uva. Fermentagdes decorridas a temperaturas mais elevadas, em
igualdade das restantes condigdes, originam vinhos com maior teor de Zn
(Fournier et al., 1998).

N3o obstante 0s teores normalmente encontrados no vinho serem demasiado
reduzidos para provocar intoxicagdes, agudas ou cronicas, este metal pesado
é reconhecido pela sua acgdo toxica sobre o organismo humano (Fournier ez
al., 1998). O estudo dos metais pesados com implicagdes toxicoldgicas implica
a avaliagio da sua biodisponibilidade, sendo importante distinguir entre as
formas quimicas assimildveis pelo organismo, susceptiveis de serem acumuladas,
e as formas quimicas ndo assimiléveis, sendo por isso rejeitadas. A aplicagdo
de técnicas electroquimicas permite determinar a concentragdo das formas
labeis, que se dissociam em solugdo, por oposigdo as concentragdes totais
medidas por técnicas espectrométricas. Fournier ef al. (1998) observaram que
a distribuicdo do Zn, sob a forma orgnica e mineral, ¢ influenciada pela
temperatura de fermentagdo; em vinhos obtidos a partir de fermentagdes
decorridas a temperatura mais baixa (25°C), grande parte do Zn encontrava-
se sob a forma iénica. Temperaturas de fermentagfo mais elevadas (30°C)
favorecem a solubilizacgfo de complexos organometalicos que retém uma parte
do Zn (II) contido no vinho. A presenca simultinea de formas orgénicas €
minerais de Zn nos vinhos reflecte as duas fontes de contaminago anteriormente
descritas: parte das formas minerais pode provir de uma contaminagdo por
contacto com materiais, enquanto que os tratamentos com fungicidas sdo
apontados como responséveis por contaminagdes sob a forma organica (Fournier
et al., 1998).
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O OIV (1990) indica 5 mg/dm® (teor total), como limite méximo, o que se
julga um valor relativamente elevado face as actuais possibilidades tecnoldgicas,
tanto mais que elevados teores de Zn poderfio ser sede de acidentes de
estabilidade fisico-quimica, e de poder afectar as caracteristicas sépidas dos
vinhos (foi relatada a existéncia de relagfio entre a sensagio de adstringéncia
e a concentragdo de Zn) (Fournier e al., 1998). Alis, a generalidade dos
valores encontrados na bibliografia sdo efectivamente bastante inferiores aquele
limite,

Martin de la Hinojosa et al. (1994) analisaram 84 amostras de vinho, originarios
de 22 regides espanholas diferentes, encontrando teores entre 0,17 e 4,14
mg/dm’. Pouco tempo depois, Sudraud ez al. (1995) divulgavam os resultados
de um estudo envolvendo 70 vinhos brancos e tintos de varias regides
vitivinicolas francesas: foram observados teores entre 0,15 e 9,40 mg/dm’,
sendo que 5 vinhos apresentavam teor superior a 5 mg/dm’. As concentracdes
mais elevadas foram entdo atribuidas a provaveis contaminag¢es com materiais
de bronze ou latio.

Em vinhos portugueses, Curvelo-Garcia e Ghira (1981) quantificaram valores
sensivelmente mais baixos (de 0,16 a 1,96 mg/dm?). Um estudo posterior, em
que foi avaliado o teor de Zn em solos de duas vinhas portuguesas, nio
demonstrou a acumulagdo significativa deste elemento, ao contrério do que se
verificou para o cobre (Magalhes et al., 1985). De acordo com os autores,
os diferentes resultados podem ser explicados pela mais recente incorporacio
do Zn nos fungicidas, pelo que se justificaria reavaliar a situago.

Actualmente, a determinagfo analitica do Zn em mostos e vinhos mais
generalizada é certamente a que recorre a AAS (espectrofotometria de absorg¢fo
atomica) com chama. Embora o Zn possa ser determinado por AAS com forno
de grafite, os teores em que surge sio suficientemente elevados para a
determinagdo por atomizagdo por chama (Soares ef al., 1995). E método
oficial na Unifio Europeia (CEE, 1990) e no ambito do OIV (1990); a
determinagio ¢ realizada directamente sobre a amostra desalcoolizada, a 213,9
nm, com chama de ar-acetileno.

O método que nos propomos estudar e validar ¢ justamente o método oficial
da Unifo Europeia (CEE, 1990).

MATERIAL E METODOS

De acordo com o Método Oficial Europeu (Regulamento CEE n° 2676/90 de
17 de Setembro), o zinco é doseado directamente no vinho desalcoolizado,
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por espectrofotometria de absorg¢do atémica com chama, com leitura a 213,9
nm.

Calibracdo

Preparacdo de solugdes padriio correspondentes a 0 (branco de calibragdo);
0,5; 1,0; 1,5 e 2,0 mg/dm® (a partir de solu¢do padrio de zinco a 1,0000
g/dm?, obtida por dissolugdo de 4,3975 g de sulfato de zinco (ZnSO,.7H,0)
em 4dgua desionizada - condutividade < 0,1 uSem).

Realizaram-se quatro curvas de calibragfo (1, 2, 3 e 4), em sessdes de trabalho
distintas, a partir de solugdes padriio preparadas no préprio dia, com excepgio
da curva 4, realizada a partir das mesmas solugdes que a curva 2. A realizago
de mais do que uma curva de calibragdo teve por objectivo confirmar o
modelo matematico.

Preparagio de amostras

Eliminagfo do etanol por concentra¢io a ¥ de 100 ¢cm? de vinho, em evaporador
rotativo com bomba de vacuo (temperatura: 30 a 40° C). Reposigdo ao volume
inicial de 100 cm® com 4gua desionizada.

Condigdes operatorias

A =213,9 nm; largura da fenda do monocromador = 0,7 nm; fluxo do ar = 12
dm?®/min; fluxo do acetileno = 1,7 dm*/min; fluxo de aspira¢io = 2,5 cm*/min.

Doseamento
Leitura das solugtes de calibragdo e amostras, em triplicado.
Cdlculo e apresentacdo dos resultados

Calculo automatico da concentragdo do elemento na solugdo de leitura, por
interpolagfio inversa da curva de calibrag@o. Os resultados sdo expressos em
mg/dm?® de vinho, com 1 decimal.

Equipamento utilizado

Espectrofotometro de absorcfio atomica Varian SpectrAA4-10, equipado com
queimador de ar-acetileno e ldmpada de catodo oco de zinco. Evaporador
rotativo com banho de dgua com termostato e bomba de vacuo (Buchi B169).

Protocolo de validacio

Validagdo por caracterizagfo intralaboratorial (avaliag@o indirecta) com base
na metodologia indicada por Bouvier (1994). Conhecida a sequéncia de
procedimentos do método e respectivos pontos criticos, entendeu-se avaliar a
sua especificidade, modelo matematico da curva de calibragfo, limites analiticos,
taxas de recuperacfio e aplicabilidade, repetibilidade e reprodutibilidade
intralaboratorial.
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Modelo matemdtico da curva de calibracio

O desconhecimento do algoritmo de conversdo automatica dos valores de
absorvéncia para valores de concentragdo implicou a realizagio de pesquisa
sobre o mesmo. O primeiro passo consistiu na observagdo de uma curva de
calibragdo, no intervalo de 0 a 2 mg/dm’, construida a partir de 20 pontos de
calibragdo. As concentra¢des calculadas automaticamente, a partir da leitura
de diferentes amostras de vinho, foram comparadas com as estimativas das
concentragdes correspondentes aos sinais instrumentais, através do ajustamento
de diferentes modelos: linear (y = a + bx), quadrético (y = a + bx + cx?),
ctibico (y = a + bx + ex* + dx?), poténcia (y = ax®), exponencial ( y = ae™)
e logaritmico (y = a In(x) + b).

Seleccionado o modelo, e apos o calculo do coeficiente de determinagio (r2),
coeficientes de regressdo e respectivos intervalos de confianca, testou-se a
significancia da estimativa da ordenada na origem por meio de um teste t de
Student.

A homogeneidade das variéincias, hipdtese de verificagdo obrigatéria para a
validade da regressdo, foi avaliada através do teste de Cochran. De modo
complementar, procedeu-se a analise dos residuos de regressio das diferentes
curvas.

A andlise de varidncia, para verificagdo da existéncia de uma regressdo
significativa (comparagdo das variagdes devidas a regressio e ao erro residual)
¢ ajustamento do modelo (comparagdo entre erro de ajustamento e erro puro),
foi realizada através do teste F de Fisher.

Limites analiticos

Analise em triplicado de 20 preparagdes de branco, em 3 sessGes de trabalho,
calculando-se a média dos valores obtidos e o respectivo desvio padrio. O
limite de detecgdo € igual 4 leitura do branco, x,, adicionada 3 vezes do desvio
padrdo em torno desse valor s (LD = x + 3s)). O limite de quantificacdo ¢
igual & leitura do branco, X,, adicionada 10 vezes do desvio padrdo em torno
desse valor s, (LD = x, + 10s), a 95% de probabilidade.

Taxas de recuperagio e aplicabilidade (exactidio)

Adigdo de zinco em 4 niveis diferentes (de 0,3 a 1,6 mg/dm?), a 2 vinhos
brancos, 2 vinhos tintos e 1 vinho licoroso, cobrindo a gama de concentragdes
abrangidas pelo método. Célculo das taxas de recuperacdo e estudo do
ajustamento do modelo linear & curva de resposta, através da andlise de variancia
(teste F de Fisher). Comparagiio dos declives das curvas de resposta dos
diferentes vinhos através do teste t de Student.
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Fidelidade (precisdo)

A fidelidade foi estudada em 4 vinhos brancos, 4 vinhos tintos € 3 vinhos
licorosos, seleccionados de forma a representar o intervalo de concentra¢des
abrangidas pelo método. Para cada série de 10 repeti¢Ges, foi aplicado o teste
de Grubbs para pesquisa e cotrec¢do de valores aberrantes, seguindo-se o
caleulo da média dos valores obtidos e respectivo desvio padrio. Para a
avaliagf8o da reprodutibilidade intralaboratorial foram realizadas 3
determinagdes, em dias diferentes.

RESULTADOS E DISCUSSAO
Especificidade

A capacidade do método distinguir o zinco de outros elementos, sendo fungio
do principio em que se baseia, € elevada. A utilizagdo de uma lampada de
emissdo especifica para o zinco permite eliminar interferéncias espectrais.
Nio se conhecem interferéncias quimicas (especificas) por reaccfio com os
constituintes da chama de ar-acetileno. Como o método da absorgio atémica
¢ relativo, as determinag8es quantitativas sé se podem fazer por comparacdo
com padrdes, pelo que qualquer comportamento da amostra que seja diferente
das solugdes de referéncia pode conduzir a uma interferéncia. Assim, a
eliminagdo do etanol das amostras e posterior dilui¢o, tem por objectivo
minimizar as interferéncias fisicas da matriz (nfo especificas). As interferéncias
de fundo raramente ocorrem quando a concentra¢do salina ¢ inferior a 5%,
teor superior ao apresentado pelos vinhos.

Modelo matemdtico das curvas de calibracdo

A téenica de absorgdo atdmica fornece medida de unidade 6ptica (unidades de
absorvéncia), posteriormente convertida em unidades de concentragao, de forma
a obter-se um resultado analitico. Idealmente, e de acordo com a lei de Beer-
Lambert, existe uma relagfo linear entre a absorvéncia e a concentracio. Na
pratica, mesmo num intervalo pequeno de concentragdes, verifica-se a existéncia
de condi¢oes de inaplicabilidade da Lei de Beer-Lambert, pelo que a curvatura
na calibragfo € a regra e no a excepgdo (Limbek e Rowe, 1986). De acordo
com 0s mesmos autores, a maior ou menor severidade da curvatura depende
do elemento em andlise. No caso do elemento em questdo, o zinco, a curvatura
€ suave (Varian, 1979), tal como se pode observar na Fig. 1. Segundo Limbek
e Rowe (1986), o modelo polinomial de 3° grau (cubico) constitui uma
aproximacgdo excelente para curvas suaves.
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Fig. 1 - Dados de calibragiio para ajustamento de curva de regressio
Calibration data for curve Jitting trialses

Os coeficientes de determinagfio (t*) dos modelos linear, quadratico, cubico,
poténcia, exponencial e logaritmico, sdo, respectivamente, iguais a 0,9974;
0,9995; 0,9996; 0,9978: 0,9441 ¢ 0,9772. Embora, os modelos quadratico e
clbico apresentem valores muito aproximados, apenas o tltimo permitiu estimar
concentragdes iguais as obtidas (Catarino e Curvelo-Garcia, 2002).

Modelo polinomial de 3° grau

No Quadro I, apresentam-se os valores dos coeficientes das curvas de calibraco,
pardmetros e testes estatisticos realizados.

QUADRO I

Estudo estatistico das curvas de calibragio (y =a + bx + cx2+ dx)

Estatisticas

Curva 2 Curva3 Curvad

Curva 1

(valores teéricos)

-0,00025 -0,00014
[-0,00127;0,00077] [-0,00061;0,00033]

024261 20,5496 t 005 15 = 2,20
(ns) (ns)
OLT000519 | 1o oo -
-0,00276 + 0,00659 | -0,02714 £ 0,00302 _
-0,00178 £ 0,00217 | 0,00644 = 0,00099 -

Calibration curves ~ statistical treatment O =a+bx+ e+ dd)
-0,00001 -0,00018

- [-0,00070;0,00068] | [-0,00149;0,00113]
Teste de -0,01377 -0,13802
Student (t) (ns) (ns)
0,06768 - 0,00352 0,10986 +0,00667
- 0,02371+ 0,00447 ‘ -0,01743 £0,00847

©
d
7

-0,00844 + 0,00147 . 0,00533 +0,00278

Teste de 0,67 0,72 0,58 0,60 C (00552 = 0,68
Cochiran (C) (ns) (ns para 0.=0,01) (ns) (ns) Coo52=0,79

Teste de 1172527 4363,02 8318,70 37469,30
) B Fo00s,3,0=7,60
Fisher (F) (s) (s) (s) (s)
Teste de 0,01 1,36 585 12,01
F 05 110y = 12,8
Fisher (F;) fns) (ns) ns) (ns) (005 1,10)

(5): valor significativo a0 o (nivel de significneia) considerado; (s): valor ndo significativo a0 o considerado

Os valores calenlados devem ser inferiores aos valores tedricos, exceplo para o leste de Fisher (Fy)
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Os valores observados das ordenadas na origem néo diferem significativamente
de zero, pelo que se conclui que as curvas passam pela origem. As curvas de
calibrag@io verificam homogeneidade de variancias a 99,5% de probabilidade.
A analise dos residuos de regressio ndo evidencia nenhuma tendéncia clara
que sugira a violagdo das hipéteses do modelo ou um ajustamento insatisfatorio
(Catarino e Curvelo-Garcia, 2002).

Os resultados da analise de variancia das diferentes curvas de calibragdo
demonstram que uma elevada percentagem da variagao total ¢ explicada pelo
modelo polinomial. Contudo, o modelo poderia ter sido ajustado s6 aos erros,
pelo que a decomposigio da variagdo em torno do modelo em erro puro e erro
do ajustamento, mostra-nos se ha necessidade de procurar outro modelo. O
teste F de Fisher permite concluir que a variagdo devida a este erro ndo ¢
significativa, traduzindo um bom ajustamento do modelo.

Limites analiticos

O limite de detec¢do e limite de quantificagdo calculados sdo iguais a 0,033
+ 0,005 mg/dm® e 0,077 + 0,017 mg/dm’, respectivamente. Admitindo-se o
valor de 0,1 mg/dm® como limite de quantificagdo do método, em rigor, a
metodologia utilizada no seu calculo implica a sua actualiza¢do sempre que se
construa nova curva de calibrag@o.

Taxas de recuperagio e aplicabilidade (exactiddo)

As taxas de recuperaco encontradas no vinho licoroso sio inferiores as dos
restantes vinhos, provavelmente devido a maior complexidade da matriz, com
efeitos ao nivel da viscosidade e consequentemente da aspiracio e nebulizagdo
da amostra (Quadro II). A incorporagdo de sacarose nas solugdes padrdo, de

QUADRO II

Taxas de recuperagdo
Recovery estimates

(4 adigdes de Zn de 0,3 a 1,6 mg/dms) Taxas de recuperacio

Vinhos brancos 84,23 a 98,98%
Vinhos tintos 86,32 2 101,06%
Vinho licoroso 83,09 2 89,19%

forma a simular o contetido em agticares dos vinhos licorosos, podera minimizar
os efeitos de matriz neste tipo de amostras.

De um modo geral, observa-se uma diminuigéo da taxa de recuperagdo com
o aumento da quantidade de zinco adicionado (Catarino e Curvelo-Garcia,
2002). As taxas de recuperagdo sdo satisfatorias, denotando razoavel
aplicabilidade do método.
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Aplicabilidade

O estudo do ajustamento do modelo linear as curvas de resposta dos vinhos,
bem como os respectivos coeficientes de regresséo, sdo apresentados no Quadro
1.

QUADRO III

Estudo estatistico das curvas de resposta (v = a + bx)

Calibration curves — statistical treatment (y = a + bx)

b 0,0903 + 0,0035

l ] VB1 [ VB2 ‘ VT1 ’ VT2
0,0055 -0,0051 0,0064 0,0038 0,0080
a
10,0029;0,0082] | [-0,0105,0,0003] | [0,0037:0,0092] | [0,0010,0,0067) | [0,00360,0123]

0,0924 £0,0021 l 0,0831 £ 0,0035 I 0,0918 + 0,0022 ' 0,0939 +0,0021

Ab/b (%) ; 2,29 I 423 2,44 2,18 ”
/» [ J 0,9986 , 0,9950 [ 0,9983 ‘ 0,9987 ’
Teste de 0,38 0,65 0,46 038 0,79
LCochran © (ns) J (ns) ) (ins) ‘ (ins) ’ «
Teste de 8926,42 2607,03 7809,69 9783,15 3096,23
Fisher (Fy) ) €] ( @ ) © ( 3] ©
Teste de 5,26 65,71 4,53 4,55 3,87
Fisher (Fy) ( (ns) © ( (ns) (ns) (ns)
Teste de {s): VB2, VL (s): VBI, {s): vB2 (5): VB2 (s): VBLVB2
Student (t) (ns): VT1, VT2 VTLVI2,VL (ns): VBL, VT2, VL | (ns): VBI, VT1, VL (ns): VT1, VT2
Coos;s2= 0,68; C 52 = 0,795 F oans; 11 = 11,37; Finoos: 3,100 = 8,08; t 0520 = 2,06
(s): valor significativo ao o (nivel de significanci: i {ns): valor ndo significativo a0 o

Os valores caleulados devem ser infetiores aos valores tebricos, excepto para o teste de Fisher )

Verifica-se ajustamento do modelo linear em todas as curvas de resposta, com
excep¢do do vinho VB2, concluindo-se pela aplicabilidade do método as
restantes matrizes em estudo. Os resultados do teste de comparagdo dos declives,
permitem afirmar que os declives das curvas dos vinhos brancos sio
significativamente diferentes dos declives da curva do vinho licoroso, o que
confirma a existéncia de efeito de matriz. Observa-se ainda que o declive da
curva do vinho VB2 ¢ significativamente diferente de todos os restantes,
provavelmente devido a um efeito de matriz.

Fidelidade (precisdo)

Os valores de repetibilidade e reprodutibilidade intralaboratorial determinados
nos diferentes vinhos, a 97,5% de probabilidade, podem ser observados no
Quadro IV. Nos vinhos tintos, os coeficientes de variagdo mais elevados surgem

QUADRO 1V

Repetibilidade (r) ¢ reprodutibilidade intralaboratorisl (R)
Repeatability (i, within-run precision) and reproducibility (R, between-run precision)

Repetibilidade (r) VB: 0,04 <1 2 0,07 mg/dm’® (1,41 £CV > 2,98%)
VT: 0,05 120,09 mg/dm® (1,28 CV 2 3,15%)
VL: 0,04 <12 0,10 mg/dm® (1,35<CV > 1,99%)

Reprodutibilidade
Intralaboratorial (R} VB: 0,07 <R > 0,15 mg/dm® (1,07 < CV 2 4,44%)
VT: 0,09 <R 20,25 mg/dm’ (1,60 GV > 8,23%)
VL: 0,10 £ R 2 0,24 mg/dm® (4,775 CV 27,38%)
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associados aos extremos da gama de trabalho, enquanto que nos vinhos brancos
ndo se verifica nenhuma tendéncia (Catarino e Curvelo-Garcia, 2002). Verifica-
se ainda que o método apresenta maior precisdo para os vinhos brancos do
que para os vinhos tintos.

CONCLUSOES

O método descrito e caracterizado, pela sua praticabilidade e capacidade de fornecer
resultados analiticos com a precisdo e exactiddo necessdrias, ¢ aproptiado para o
controlo de rotina do teor total de zinco em vinhos. O limite de quantificagdo ¢é
suficientemente reduzido para o trabalho de rotina, podendo em alternativa, recorrer-
se & técnica de espectrofotometria de absor¢do atdmica com atomizagéo electrotérmica
para estudos que exijam limites analiticos inferiores.

SUMMARY
Determination of zinc in wine by flame atomic absorption spectrometry (FAAS).
Validation of the analytical method

The determination of zinc in wine is important because this metal is toxic and may involve haze
formation during wine storage. This paper describes the determination of total contents of zinc
in wine by flame atomic absorption spectrometry. The method was validated and its analytical
characteristics were checked (praticability, specificity, algorithm calibration curve, analytical
limits, acurracy and precision: repeatability and reproducibility). White, red and fortified wines
were used. Within a limited concentration range (0 to 2 mg/dm?), there is some deviation to
linearity and a cubic polynomial is a better fit (y = a + bx + ¢x? + dx®). The quantification limit
for zinc was 0,1 mg/dm?® Spiking wine samples with aqueous zinc gave recoveries between
83,09% and 101,06%. Replicate of 11 wine samples, at several concentration levels, gave
relative standard deviations better than 3,0% (n = 10), indicating that the analytical method is
of high precision.

RESUME

Determination du zinc dans les vins par spectrometrie d’absorption atomique de flamme.
Validation de la méthode d’analyse

L’importance du dosage du zinc (Zn) dans les vins est lié a sa toxicité pour I’homme et encore
aux problémes de stabilité physico-chimique qu’ il pourra étre siege. Dans cet article, on présente
la description ¢t la caractérisation intralaboratoire de la méthode de détermination analytique du
teneur total de Zn des vins par spéctrophotométrie d’ absorption atomique avec flamme. La
practicabilité, la spécificité, le modéle mathématique de la courbe de calibration, les limites
analytiques, les taux de récupération et aplicabilité (exactitude), la répétabilité et la réprodutibilité
intralaboratoire (fidélité) sont quelques-unes des caractéristiques évaluées. Cet étude a été appliqué
a des vins blancs, rouges et de licqueur. La méthode analytique, de trés grande spécificité, permet
quantifier des teneurs supérieurs 4 0,1 mg/dm’, avec une grande précision (CV<3,0 % pour la
répétabilité; CV<8,5 % pour la réprodutibilité intralaboratoire). La courbe de calibration pour la
gamme de travail (0 & 2 mg/dm?) est écartée de la linéarité; elle est bien décrite par un polyndme
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du trosiéme degré (y = a + bx + c¢x? + dx®). Les taux de récupération déterminés varient entre
83,09 % et 101,06 %.
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