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Sumaério: O objetivo principal desta proposta € a realizag@oandlises dos vinhos
elaborados na regido do Submédio Sao Franciscactearou-se a composicao e o perfil
metabodlico dos vinhos através da espectroscopiaksonancia Magnética Nuclear
(RMN) de'H. Este trabalho também visa expandir as atividagepesquisa em quimica
analitica que vém sendo desenvolvidas no Departamda Quimica Fundamental
(DQF/UFPE).

Palavras—chavequimiometria; RMN; submédio S&ao Francisco; vinho.

INTRODUCAO
A espectroscopia de ressonancia magnética nudRMN) € uma técnica que permite
analisar a composicao quimica das amostras emoeducnica baseia-se na orientacéo
dos spins do ndcleo atémico, quando estes estwesanca de um campo magnético
externo. Através da incidéncia de uma onda de fradieéncia (RF) é provocada uma
perturbacdo do sistema. Cessada essa excitac@temas retorna ao equilibrio, emitindo
as RFs absorvidas. Como cada nucleo'tdepossui uma frequéncia de ressonancia
diferente, dependendo do ambiente quimico em quensentra, é possivel determinar,
através do deslocamento quimico, os tipo¥tpresentes na mesma e, por fim, a estrutura
molecular do composto. Apesar de ser mais conhemitlaplicacdes médicas, a RMN
desempenha um papel importante em areas da figi@gia, quimica, agricultura, etc.
No caso especifico da utilizagdo de espectroscdpicRMN para analise de vinhos
comerciais, procura-se determinar a aplicabilidddedeterminadas variedades de uvas,
solos e porta-enxertos para plantios em novas .&é@@mo a RMN pode identificar e
quantificar as moléculas presentes nos materigiossivel determinar as quantidades de
acidos, alcoois, aclcares e outros compostos pesseas vinhos feitos a partir de cada
uva daquele novo plantio, gerando assim informagdeso a adaptabilidade da uva ou
restricoes de manuseio e colheita para determireayiizo.

MATERIAIS E METODOS
O método empregado estd sendo baseado no tratmPereiret al [1] e as amostras de
vinhos forma fornecidas pelo laboratério de En@dodga EMBRAPA Uva e Vinho
(Petrolina-PE). Para a realizacéo dos espectrd®Mié 'H, 20 mg da amostra de vinho,
previamente liofilizada, foram dissolvidas em unwugdo contendo 10 mL de agua
deuterada (BD) e 0,003 g de TSP (3-trimetilsilil-2,2,3,3-propito€, de sodio).
Os espectros de RMN foram obtidos no espectromégroRMN de 300 MHz do
Departamento de Quimica Fundamental da UFPE, arilia a sequéncia de pulsos
simples, com pulsos de Y@empo de aquisicdo 3,74 s e janela espectraDde 4iz. O
sinal das metilas do TSP foi utilizado como refer&n(0 ppm) para calibragdo dos
espectros.
A liofilizagédo foi necesséria nesse estudo panaipéir a interferéncia do sinal da agua
(H»0) nos espectros de RMMN|, o que impossibilitaria a deteccdo dos sinaisagtsares,
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aminoacidos e acidos organicos, uma vez que ossdilaaagua e do etanol sdo muito
intensos, devido a sua alta concentracdo em relgsioutros componentes na amostra de
vinho puro.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A técnica de RMN baseia-se no principio de que wdeos atdbmicos possuem spin
nuclear, assim como o spin dos elétrons. Na praséagum campo magnético externo,
nacleos com spin 1=1/2, se orientam paralelamentardiparalelamente a este campo,
originando dois niveis de energiasa drepresentado par) e of (representado pqy). A
emissdo de um foton com mesma energia que a sépaeatre estes niveis causara a
absorcdo e excitagdo dos spins. Os fotons sdodosude pulsos de radiofrequéncia
incidente que deve coincidir com a diferenca eafraiveis de energia entre 0s spins. A
coincidéncia da radiofrequéncia com a separacaerdagias das duas orientacdes de spin
€ chamada de condic&o de “ressonancia”.

A energia absorvida serve como uma “impressaoalligitara cada molécula porque ela
depende do ambiente quimico de cada nucleo na ula|germitindo a identificacdo de
milhares de moléculas ja catalogadas, assim colongdar a estrutura de novas moléculas
por comparacdo com as estruturas ja conhecidas.

A analise em RMN possui parametros especificospgumitem a andlise e identificacédo
do composto a partir das caracteristicas espediaggarametros sao:

1.1) Deslocamento quimic@) - a presenca de prétons em diferentes ambientesaps
leva a obtencéo de sinais em diferentes regidoesplectro. Essa diferenca de ambiente se
da pela maior ou menor blindagem do préton pelgacdps elétrons na regido ao qual se
encontra o préton. Quanto mais blindado estiverideo® menor serd o deslocamento
guimico e quanto menos blindado maior sera o hi@inal na escala.

1.2) Integracéo do sinal a integracéo € a operacao de céalculo que foraécea do sinal.
Essa éarea equivale a quantidade relativa de prétepsesentados pelo sinal em
determinado deslocamento quimico.

1.3) Constante de acoplamento escaldr € a constante de acoplamento é a grandeza que
mede o grau da interacdo entre nucleos vizinhostdfx varios fatores que influenciam
nesse parametro: a distancia de ligacdes entredtmp da molécula; o angulo de ligagéo;
0 angulo diedro e a eletronegatividade dos elemsento

1.4) Multiplicidade do sinal- em ressonancia os sinais aparecem na maiorizedas
como sinais desdobrados e com diferentes interescgagste parametro € chamado de
multiplicidade do sinal e informa quantos nucleasinhos estdo proximos ao sinal
analisado. A multiplicidade do sinal é dada pelaag§oM =2NI +1 , ondeN € o nimero

de nucleos vizinhos , que acoplam, do grupo armtdish € o valor do spin deste nucleo. A
proporcao das intensidades relativas dos sinaégsgpan igual a %2 é dado pelo triangulo de
Pascal.

1.5)Nucleo de'H

O hidrogénio-1 é o principal nucleo analisado emNRMbois possui spin %2 e uma
abundéancia natural de 99,985%, fazendo com queusejalcleo propicio para a RMN,
principalmente, de compostos organicos onde pdsgaipresenca.

De acordo com a literatura, 0s componentes comaeontrados no vinho séo: etanol,
arginina, lisina, prolina, isoleucina, leucina, rae, valina, glicerol, 1,3- butanediol,
acucares (frutose, glicose e sacarose), acidaitartécido succinico, acido malico, &cido
chiquimico, &cido citrico, acidg - amino-n-butirico, GABA, glutamina, compostos
aromaticos (compostos fendlicos) e agua residuslegpectros destes compostos foram
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analisados individualmente através da bibliotecaesigectros d&pectral Database for
Organic CompoundéSDBS) [4].

Nesse periodo, foram realizadas as analises darhd&tras de vinhos por espectroscopia
de RMN oriundas da regido do Submédio S&o Franciuos a obtengdo dos espectros,
foi feito o tratamento quimiométrico dos dados,apastimar a diferenciagcdo entre os
espectros obtidos. O tratamento escolhido foi o PR¥Acipal Component AnalygisUm
exemplo de gréafico gerado esta apresentado naaFigiMesta analise foi observado que a
diferenciagdo das uvas do tipo Petit Verdot e Sydam como a variacdo das
caracteristicas das uvas Petit Verdot das safré&)tle e 2013. No exemplo, é possivel
notar que houve uma diferenciacdo mais expressiveixo PC2, com uma variancia de
20,9%, principalmente entre as uvas Petit Verd@&Qdel e 2013. Isso significa que 20,9%
das variaveis disponiveis contribuiram para a @dien dessa diferenciacao.
Posteriormente, também serdo analisados os grafemadingsde PCA, que identifica
quais deslocamentos quimicos (e, consequentemgotes compostos) foram mais
influentes para determinadas distingdes. Isso gjudaentender quais componentes do
vinho foram mais importantes durante os processggahtio da uva e vinificagcéo.
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Figura 1. Grafico de PCA com diferenciacéo por tieaiva e safta

CONCLUSOES
O trabalho realizado tem grande utilidade na exj@am® mercado e producdo de vinhos
no Brasil, além de mostrar a vantagem do uso de REHS varios tipos de analise, sendo
assim um método universal de grande confiabilid®de.isso, a RMN € utilizada para a
analise de diferentes compostos
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