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RESUMO: A carboximetil-celulose = (CMC)
€ utilizada para auxiliar na estabilizacéo
tartarica dos vinhos. A adicdo & comumente
realizada proximo ao engarrafamento, porém a
precipitacdo dos cristais ocorre também durante
a fermentagdo alcodlica, principalmente pela
combinacdo do acido tartarico com potassio.
Este experimento teve por objetivo avaliar as
consequéncias da adicdo de CMC no mosto
sobre a cinética fermentativa, acidez total e pH ao
fim da fermentagao alcodlica e apos estabilizagéo
tartarica. Para o experimento foi utilizado mosto
de uvas Chardonnay adicionado de 3 doses de
CMC (5,10 e 20 g hL") e um tratamento controle,
sem adicdo. Finalizadas as fermentacbes, as
amostras foram submetidas a tratamento a frio
(-2°C) por 15 dias. O delineamento experimental
foi inteiramente casualizado, sendo os resultados
avaliados estatisticamente por ANOVA, Tukey
(p<0,05) e analise de regresséo linear. Quanto
a fermentacdo alcodlica, nenhum efeito foi
observado. A presenca de CMC ocasionou no
aumento da acidez total e do pH nos vinhos,
tanto ao fim da fermentagcdo como apés a
estabilizacdo tartarica. Conforme aumentamos
a dose de CMC, aumentamos linearmente estes
dois parametros, de forma mais intensa no vinho
apos estabilizacéo tartarica. Visualmente, nota-
se nas amostras ap0s a estabilizagdo que o CMC
diminuiu a formacéo de cristais.
PALAVRAS-CHAVE: CMC, acidez total, pH,
estabilizacao tartarica.
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USE OF CARBOXYMETHYLCELLULOSE IN PRE-FERMENTATION TO
PRESERVE THE ACIDITY OF BASE WINE FOR SPARKLING WINE

ABSTRACT: Carboxymethylcellulose (CMC) is used of assisting in tartaric stabilization
of wines. The addition is commonly carried out near bottling; however, the precipitation
of the crystals also occurs during alcoholic fermentation, mainly by combining tartaric
acid with potassium. This experiment aimed to evaluate the consequences of adding
CMC in the must on the fermentative kinetics, total acidity and pH at the end of alcoholic
fermentation and after tartaric stabilization. For the experiment, Chardonnay grape must
be added with 3 doses of CMC (5, 10 and 20 g hL") and a control treatment, without
addition. After fermentation, the samples were subjected to cold treatment (-2°C)
for 15 days. The experimental design was completely randomized, with the results
evaluated statistically by ANOVA, Tukey (p <0.05) and linear regression analysis. As
for alcoholic fermentation, no effect was observed. The presence of CMC caused an
increase in the total acidity and pH in the wines, both at the end of fermentation and
after tartaric stabilization. As we increase the dose of CMC, we linearly increase these
two parameters, more intensely in wine after tartaric stabilization. Visually, it is noted
in the samples after stabilization that the CMC decreased the formation of crystals.
KEYWORDS: CMC, total acidity, pH, tartaric stabilization.

INTRODUCAO

Nos ultimos anos tem se observado diminuicdes regulares e, as vezes,
importantes na acidez dos vinhos (PEYNAUD; BLOUIN, 2003). Aléem das
modifica¢des climaticas relacionadas com o aquecimento global com anos mais
calorosos (JONES et al., 2005; JONES, 2012; WEBB et al., 2012; DRAPPIER et
al., 2017), modificagdes culturais e tecnoldgicas, como podas verdes intensas,
fertilizacdo potassica frequente, colheita com uma maturagéo mais avancada, entre
outros, sao fatores que podem influenciar na acidez total dos vinhos (PEYNAUD:;
BLOUIN, 2003).

O vinho necessita de uma acidez elevada, para que ocorra um melhor
equilibrio do produto. Os &acidos orgéanicos contribuem em modo determinante
na composi¢do, na estabilidade microbioldgica, fisico-quimica, e na qualidade
sensorial (RIBEREAU-GAYON et al., 2006a). O &cido tartarico é um dos mais
importantes nos vinhos. Seus sais sédo formados maioritariamente pela juncao com
os cations potassio (K*) e calcio (Ca?*), e implicam na estabilizagéo fisica dos vinhos
(RIBEREAU-GAYON et al., 2006a).

O mosto esta sobressaturado de acido tartarico durante a transformacao
do mosto em vinho, pois, na fermentacéo alcodlica com producéo de etanol ha
uma diminuicdo da solubilidade do hidrogenotartarato de potassio (bitartarato de
potassio), principal sal do acido tartarico presente no meio, o que facilita a ocorréncia
de precipitados desses sais, induzindo uma redugdo da acidez total durante a
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fermentacdo (RIBEREAU-GAYON et al., 2006a; RIBEREAU-GAYON et al., 2006b).

O tratamento a frio é ainda uma das formas mais utilizadas para a
estabilizacao tartarica dos vinhos. Este método consiste em reduzir a temperatura do
vinho abaixo do ponto de cristalizagédo dos sais, proximo ao ponto de congelamento
por uma quinzena de dias de modo a eliminar a sobressaturacdo (RIBEREAU-
GAYON et al., 2006a). Porém as limitagbes deste tratamento convencional como:
estabelecer a temperatura ideal de estabilizacdo para cada tipo de vinho e elevados
custos energéticos por ser um processo longo, levaram a investigacdes enoldgicas
por métodos de estabilizacdo alternativos, como por exemplo, Carboximetil-celulose
(CMC) (GUISE et al., 2014).

O CMC (Carboximetil-celulose) é um aditivo amplamente utilizado nas
industrias de alimentos, bebidas, cosméticos e varios outros produtos (LIRAJUNIOR,;
FIGUEIREDO; STAMFORD, 2013). O aditivo enolégico, uma mistura complexa de
polissacarideos de véarios tamanhos e modificagbes moleculares (HOOGENDAM
et al., 1998), é adicionado ao vinho prontamente antes do engarrafamento sendo
responsavel por auxiliar na estabilizagéo tartarica (BOSSO et al.,2010; GERBAUD
et al, 2010), inibindo a formacéo de cristais.

No vinho, a utilizacdo de carboximetil-celulose (CMC) é prevista pela OIV
como coadjuvante desde o ano de 2009 e tem com o objetivo contribuir com a
estabilizagdo tartarica do vinho pronto (OIV, 2019). A utilizagéo e eficicia deste
agente é descrita em diversos trabalhos tanto em vinhos brancos como em tintos
(GERBAUD et al., 2010; SALAGOITY et al., 2011; GREEFF, ROBILLARD e DU
TOIT, 2012; CLAUS et al., 2014; GUISE et al., 2014; SOMMER et al., 2016; BAJUL
et al., 2017). No entanto, at¢ o momento nenhum trabalho investigou o efeito da
utilizacdo de CMC na pré-fermentagéo, com o intuito de preservar a acidez inicial
do mosto, onde normalmente uma fracao inicial € perdida na forma de sal durante a
fermentagéo alcdolica.

Desta forma, o presente trabalho teve como objetivo estudar a utilizagdo de
carboximetil-celulose no mosto (antes de fermentagdo), como uma alternativa de
preservar acidez total do vinho, através da protecéo coloidal, evitando a formacao
de sais e consequentemente diminuicao da concentracdo do acido tartarico no vinho
base.

MATERIAL E METODOS

As uvas da variedade Chardonnay ( Vitis vinifera) utilizada para o experimento
foram obtidas na Estagdo Experimental do IFRS-Campus Bento Gongalves (29°
03’33,8 “S 51°34’40,2” W, 530m), onde os tratamentos fitossanitarios sdo conhecidos

e controlados.
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O mosto foi obtido através de prensagem direta das uvas, com maturacao
especifica para elaboracdo de vinho base para espumante, dentro do que é
preconizado (TOGORES, 2018). A prensagem direta de 400kg de uvas foi realizada
em prensa pneumatica modelo PPC9 (Enoveneta, Piazzola sul Brenta, Italia) e, em
sequéncia, adicionado diéxido de enxofre (60 mg L"), por meio do sal metabissulfito
de potassio, e enzima pectolitica (3 g hL"). Transcorrido duas horas, uma parcela de
50L de mosto foi submetida a decantacéo estatica (14°C por 24 h) com auxilio dos
seguintes clarificantes: sol de silica (70 g hL'") e gelatina (10 g hL").

Apb6s a separagdo das borras, a fracdo limpida (30L) foi inoculada com
levedura seca ativa (15 g hL', Saccharomyces cerevisiae — Zymaflore X5, Laffort,
Franga), hidratada conforme ficha técnica. A fragdo de mosto utilizada no experimento
encontrava-se com concentra¢@o de sélidos sollveis totais de 17,3 °Brix, 9,53 g L™
de acidez total e pH de 3,06. O mosto clarificado possuia uma turbidez de 12,6 NTU
antes da inoculacgéo das leveduras.

Em seguida, o mosto homogeneizado foi separado em parcelas de 1 L
e adicionado CMC (New-Cel, AEB Group, ltalia) nas doses de 5, 10 e 20 g hL-
. Parcelas sem adicdo de carboximetil-celulose foram utilizadas como tratamento
controle. A acidez total e o pH foram analisados em dois momentos, ao término da
fermentacéo alcodlica e ap0s a estabilizacao tartarica (-2 °C por 15 dias).

A fermentacéo ocorreu a 18°C em recipientes com capacidade de 1,5 L. Por
se tratar de um produto adicionado antes de iniciar a fermentacdo alcodlica, foi
realizado um acompanhamento da fermentacao, com o objetivo de verificar possiveis
alteracbes em decorréncia da adigcdo de CMC. A cinética fermentativa foi avaliada e
representada graficamente pela perda de massa diaria devido a producgéo de diéxido
de carbono (CO,) em fungéo do tempo, cada ponto do tratamento foi monitorado
em balanga eletrénica, a cada 12 h, durante 6 dias. Os dados foram analisados
de acordo com o ajuste sigmoidal nédo linear da equacdo de Gompertz modificada
(ZWIETERING et al., 1990), conforme Equacado 1, a qual sua importancia dentro
de pesquisas enolégicas tem sido relatada, por Rinaldi et al. (2006) e O’Neill, Van
Heeswijck e Muhlack (2011).

m . €
A

y = Aexp {—exp [,u A-t+ 1]} (1)

Sendo assim, foram obtidos os seguintes parametros cinéticos (CHAVES
LOPEZ et al., 2004): produgdo maxima de CO, (Y
producéo de CO, (V
em horas, o tempo que ocorre a taxa maxima de produgéo de CO, (t

a velocidade maxima de

max)’

, 0 tempo da fase de laténcia para producéo de CO, (t

max) Lag) ’

vmax)» € O t€empo

requerido para que 95% (t,,,) da fermentac@o ocorresse. Utilizou-se o Software
Livre “Integrated Predictive Modeling Program Tools” da USDA (HUANG, 2014)
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para avaliacdo do modelo e obtencdo dos parametros. O fim da fermentacao foi
constatado quando nao foi mais observada perda de massa em um intervalo de 24
horas.

A turbidez do mosto inicial antes da inoculagcédo das leveduras e adicdo do
CMC, foi medida diretamente usando um turbidimetro nefelométrico (modelo HI
98703-02, Hanna Instruments, Cluj-Napoca, Roménia) que foi previamente calibrado
usando solugbes padrao de formazina. Os resultados foram expressos em NTU
(Unidade Nefelométrica de Turbidez), que mede a auséncia de limpidez da amostra,
medindo a interferéncia da passagem da luz através do fluido (RIBEREAU-GAYON
et al., 2006b).

Adeterminacdo do pH no mosto e nos vinhos foi realizada segundo a descricéo
fornecida no Manual de Métodos de Analises de Bebidas e Vinagres (MAPA,
2013). O meétodo consiste em medir a diferenca de potencial entre dois eletrodos
mergulhados no liquido estudado através de um pHmetro. O pH foi determinado
usando um equipamento multiparametro Edge (Hanna Instruments, Cluj-Napoca,
Roménia) previamente calibrado com solugdes tampéo de pH 4,0 e 7,0. O método
segue referéncia da comunidade europeia CE. REGULAMENTO N°2676/1990.

A acidez total foi mensurada por neutralizacao dos acidos titulaveis até com
solugéo de hidréxido de sédio 0,1N e fenolftaleina como indicador (BRASIL, 1986).
Os resultados foram expressos em g L' de &cido tartarico. O teor de s6lidos soluveis
totais (SST) do mosto das uvas foi determinado por refragdo com um refratémetro
digital portatil modelo PAL-3 (Atago Brasil, Ribeirdo Preto, Brasil), e o resultado foi
expresso em °Brix.

O delineamento experimental utilizado foi inteiramente casualizado com
quatro tratamentos (0, 0.05. 0.1 e 0.2 g L' de CMC) e trés repeticbes. Para
comparacao entre as médias, utilizou-se o teste de Tukey. Um valor de probabilidade
menor que 0,05 (p<0,05) foi considerado estatisticamente significativo. Quando
conveniente, os dados obtidos foram submetidos a analise de regresséo linear. As
avaliacOes estatisticas foram realizadas com auxilio do software Assistat 7.7 (SILVA;
AZEVEDO, 2016).

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os grupos carboxila da carboximetil-celulose possuem cargas negativas no
pH do vinho, promovendo o sequestro dos ions de potassio e célcio, reduzindo
assim suas concentragdes ativas no meio (MORENO; PEINADO, 2012). Espera-se
este mesmo comportamento nos mostos, onde estes dois elementos inorganicos
tém um papel importante no crescimento e metabolismo de leveduras (JACKSON,
2008). Dentro deste estudo, na possibilidade do sequestro de minerais na presenca

Sustentabilidade em Ciéncia e Tecnologia de Alimentos 2 Capitulo 15




de carboximetilcelulose ao longo da fermentacdo, poderia se esperar alguma
modificagdo nas cinéticas fermentativas. Porém, nenhum pardmetro avaliado
mostrou alteracéo e todas as fermentag¢des ocorreram simultaneamente (Tabela 1).

A adicdo de CMC no mosto teve efeito significativo nas variaveis estudadas
do vinho Chardonnay (Tabela 2). Para os parametros acidez total e pH foi constatado
efeito significativo linear e positivo nos dois momentos em que o vinho foi analisado,
isto €, com o aumento da concentragdo de CMC obtém-se como resultado maiores
valores de ambos os parémetros estudados. Desta forma, os resultados apontam
uma tendéncia de conservagéao da acidez total e do pH a medida que aumentam as
doses de CMC empregadas no mosto.

Para a andlise de regresséo linear dos parametros ap6s a fermentagéo
alcodlica, os dados referentes a acidez total explicam 83,23 % da variagdo e 89,54
% da variagdo para o parametro pH. De acordo com a regresséo linear, o uso de 0,1
g L' de CMC resultaria em um aumento de aproximadamente 0,14 g L (expressos
em acido tartarico) e um aumento no pH de 0,0082.

Logo apds a fermentacao alcodlica, ha diferencas na acidez total entre os
tratamentos, no entanto, somente o tratamento contendo a maior dose de CMC
apresentou diferenca significativa do tratamento controle (Figura 1A). Para o
parametro pH, as doses de 0,1 e 0,2 g L' (maior dose) foram significativamente
diferentes do tratamento controle (Figura 1B). Desta forma, o uso da dosagem de
CMC permitido pela legislagédo brasileira (0,1 g L") ndo resultaria em diferencas
significativas para o parametro acide total.

ApOs a estabilizagdo tartarica, o efeito do CMC sobre os parametros
estudados possui maior evidéncia. A analise de regressao linear indica que 97,25 %
dos dados referentes a acidez total sdo explicados pela variagédo e para o pH, 92,58
% dos dados séo explicados. De acordo com a equacéo linear obtida, uma dose de
0,1 g L' de CMC no mosto resultaria ap6s a estabilizagéo tartarica em um ganho no
vinho de 0,46 g L' (expressos em &cido tartarico) e um aumento de 0,062 no pH.

Quanto a acidez total dos vinhos apés a estabilizacao tartarica, os tratamentos
contendo 0,1 g L' e 0,2 g L' apresentaram diferenca significativa do tratamento
controle (Figura 1C). Uma menor acidez total foi observada no tratamento controle
e no de menor dose de CMC, uma hipétese pata isto é a perda do acido tartarico na
forma de sais no tratamento controle (RIBEREAU-GAYON et al., 2006b).

Todos os tratamentos diferenciaram-se entre si para o indice de pH do apos
a estabilizacao (Figura 1D). O tratamento controle apresentou o menor valor de pH,
sendo 0,13 menor em comparacdo ao tratamento com maior valor, 0 com maior
dose de CMC, uma variagéo préxima de 20 % de ions H* (PEYNAUD; BLOUIN,
2003). Apesar da redugéo da acidez total com as precipitacbes desses sais, ainda,

nas condi¢cdes de pH em que o vinho normalmente se encontra (pH menor que 3,9)
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a estabilizagéo tartarica produz uma diminuicdo do pH do vinho, devido a retirada
de céations como o K* e Ca?* (MORENO; PEINADO, 2012). Esse resultado pode ser
devido ao fendbmeno de protecéo coloidal causado pela CMC onde ao proteger os
elementos e as moléculas em se agruparem, nao foi possivel a criagdo de nucleos
de cristalizacdo e formacao de sais com posterior precipitagéo (Figura 2).

As imagens registradas na Figura 2 mostram os vinhos apds o tratamento
de frio. Nota-se uma maior formagédo de sais na amostra A, em que ndo ocorreu
adicdo de CMC e na amostra B que teve a adigdo da menor dose adicionada (0,05
g L"). De fato, em um experimento conduzido por Bajul et al. (2017), os autores
confirmaram a eficacia de duas diferentes carboximetilcelulose enolbégica como
inibidores da cristalizagao de bitartarato de potassio (subnucleos e cristais maiores),
onde a estimativa da tenséo interfacial confirmou que o CMC reduz a capacidade
do bitartarato em cristalizar. A principal hipbétese do mecanismo esta na interacao de
grupos carboximetil anidnicos dissociados ao longo da espinha dorsal da celulose
com camadas carregadas positivamente nas faces planas dos cristais.

Este trabalho mostra uma abordagem diferente para o uso de CMC, com o
intuito de utilizar o produto diretamente no mosto clarificado e antes da fermentacéao.
Neste caso especifico o produto manteve a acidez inicial do mosto, porém manteve
também o indice de pH, fato que pode ser interpretado negativamente, pois um pH
mais baixo pode ser interessante para conservacao e estabilidade do vinho. Para
outras conclusdes, se faz necessario novos testes e analises, pois nao sabemos
o comportamento desse vinho ao longo do tempo, nas interferéncias sensoriais e
outras implicagbes e consequéncias que possam vir a serem causadas pelo uso
pré-fermentativo do produto.

CONCLUSOES

1. A adicdo de CMC no mosto ndo teve influéncia sobre a cinética
fermentativa de nenhum tratamento;

2. A vinificagdo com diferentes niveis de CMC alterou os teores das
variaveis avaliadas.

3. O efeito do CMC foi linear e positivo para a acidez total e pH em ambos
os tempos analisados;

4. A utilizacdo de CMC no mosto pré-fermentacédo resulta em valores de
acidez total e pH mais elevados, tanto ap6s fermentacdo quanto apos
estabilizacdo.
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T’;Las“;g';:gy t,,(horas) V_ (gL'h7) .. (h) Y (gL ., (h)

0 1041+034a 133+001a 3553:017a 91,03+037a 110,15+1,09a

0,05 1112+041a 136+002a 3584+011a 9142:024a 10926+125a

0.1 11,08+0,10a 135£001a 3596+0,16a 9146x005a 109,85+080a

0,2 1027+£022a 132+002a 3564:002a 9131:014a 11099+073a

Tabela 1. Pardmetros cinéticos obtidos ao longo da fermentagéo do vinho Chardonnay
em presenca de diferentes concentragoes de CMC.

Variavel Equacao de regressao P>F R?
AT ap6s Fermentacgéo Alcoodlica Y =10,36 + 1,38571429X 0,0066 0,8322866
pH apds Fermentacédo Alcodlica Y = 3,04533333 + 0,08190476X 0,0006  0,8953995
AT apos Estabilizagéo Tartarica Y = 10,455 + 4,58571429X <0,0001 0,9725895
pH apds Estabilizacdo Tartarica Y =2,91533333 + 0,62476190X  <0,0001  0,925852

AT = AT: Acidez Total (g L") expressa em acido tartérico.

Tabela 2. Regressao linear entre as variaveis acidez total e pH (ap6s fermentagao
alcodlica e ap6s estabilizacéo) do vinho Chardonnay e a dose de CMC.

Sustentabilidade em Ciéncia e Tecnologia de Alimentos 2 Capitulo 15




A 3.10
11.04
ab a
a a
ab
105] P 3054 b ab
E H
Em.n— P
<
3.00
9.5
9.0 2.95-
0 0,05 0,1 02 0 0,05 0,1 0,2
CMC - giL CMC - g/L
D
c 319
12.01 a
a
11.54
a
11.0 b
-
3 b
o 10.54
<
10.0
9.5
9.0~ .
0 0,05 0,1 0,2 0,05 0,1
CMC - gL CMC - giL

Diferentes letras (dose) séo estatisticamente diferentes. Teste de Tukey (p <0,05). AT:
Acidez Total (g L") expressa em &cido tartarico. As barras nos gréaficos indicam o desvio
padrdo das amostras.

Figura 1. A - Acidez total dos vinhos apds a fermentagao alcodlica; B — pH dos vinhos
apos a fermentacao alcodlica; C - Acidez total dos vinhos ap6s a estabilizagao tartérica;
D - pH dos vinhos ap6s a estabilizagao tartarica.

A — Sem adigdo de CMC; B — 0,05 g/L de CMC; C — 0,1 g/L de CMC; D - 0,2 g/L de
CMC.

Figura 2. Vinhos ap0s estabilizagao tartarica. Diferentes quantidades de cristais
precipitados.
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