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RESUMO

Na ultima década a elaboracdo de espumantes no Brasil vem tendo um grande
incremento em volume produzido e em qualidade, estimulando nas vinicolas a busca
por tecnologias que conduzam a produtos cada vez mais competitivos no mercado
mundial. Entre estas tecnologias destacam-se o0s processos de troca idnica e
termovinificacdo. O primeiro processo promove a reducdo do pH através da
diminuicao dos cations, enquanto o segundo € caracterizado pela aplicacdo de calor
e a geracao de vinhos com alta coloracao. O objetivo desta investigagéo foi avaliar os
impactos da resina de troca ibnica em um vinho tinto termovinificado destinado a
elaboracdo de espumante rosé por assemblage. Para tanto, um vinho da variedade
Alicante Bouschet, obtido através do processo de termovinificacdo flash-détente com
pH inicial de 3,8, foi exposto a resina de troca catibnica para uso enoldgico. Os
tratamentos incluiram amostras com o vinho controle (pH 3,8) e com pHs modificados
para 3,6, 3,4, 3,2, 3,0 e 2,0. As amostras com pH reduzido foram analisadas quanto
aos parametros fisico-quimicos, composicao fendlica (IPT), cor e composicdo de
cations (K, Ca, Na, Zn, Fe, Mg, Mn, Cu e Na), para verificar a influéncia do processo
de desacidificacdo no vinho. Em um segundo experimento, 0s seis tratamentos (pHs
3,8, 3,6, 3,4, 3,2, 3,0 e 2,0) foram utilizados para compor um assemblage com vinho
branco, com a adi¢do de 2% de vinho tinto, para a elaboracdo de um vinho base rosé
para espumantizacdo. Os vinhos base rosés foram monitorados quanto as
coordenadas CIELab e cromaticas, avaliando quadrimestralmente estes parametros
ao longo de doze meses. Em um terceiro experimento, quatro tratamentos (pH 3,8,
3,4, 3,0 e 2,0) foram utilizados para compor um assemblage com espumantes, a partir
da adicdo de 2% de vinho tinto, para a elaboracdo de espumantes rosés. Foram
realizadas analises colorimétricas com base nas coordenadas CIELab e cromaticas
com base nos comprimentos 420nm, 520nm e tonalidade, além do teste de
estabilidade oxidativa dos espumantes, avaliando bimestralmente estes parametros
ao longo de seis meses. Nos cenarios testados, os tratamentos com maior passagem
pela resina catidnica, ou seja, com pHs menores, resultaram em vinhos e espumantes
com maior estabilidade oxidativa, apresentando melhores indices colorimétricos e
crométicos ao longo do tempo. Observou-se no vinho tinto uma redugédo no IPT,

antocianas e na composicéo de cations (K, Ca, Na, Zn, Fe, Mg, Mn e Na), conforme



diminuicdo do pH. Os resultados obtidos apontam que a combinagdo das duas
técnicas pode ampliar o shelf life de produtos sensiveis como o0s vinhos e espumantes
rosés, que tem um tempo de prateleira curto devido especialmente as alteracdes
oxidativas na cor.

Palavras-chave: Espumante, pH, estabilidade oxidativa, cor, shelf life.



ABSTRACT

In the last decade, sparkling wine production in Brazil has experienced a significant
increase in both volume and quality, prompting wineries to seek technologies that lead
to increasingly competitive products in the global market.) Among these technologies,
the ion exchange and thermovinification processes stand out. The former process
involves pH reduction through the decrease of cations, while the latter is characterized
by heat application and the production of wines with high color intensity. The aim of
this research was to assess the impact of ion exchange resin on a thermovinified red
wine intended for the production of rosé sparkling wine by assemblage. For this
purpose, a wine of the Alicante Bouschet variety, obtained through the flash-detent
thermovinification process with an initial pH of 3.8, was subjected to cation exchange
resin for oenological use. The treatments included samples with the control wine (pH
3.8) and with modified pH levels of 3.6, 3.4, 3.2, 3.0 and 2.0. Samples with reduced
pH were analyzed for physicochemical parameters, phenolic compositon (IPT), colour
and cation composition (K, Ca, Na, Zn, Fe, Mg, Mn, Cu and Na), to check the influence
of the process on the wine. In a second experiment, the six treatments (pHs 3.8, 3.6,
3.4, 3.2, 3.0 and 2.0) were used to compose an assemblage with white wine, with the
addition of 2% red wine, to make a rosé base wine for sparkling. The base rosé wines
were monitored for CIELab and colour coordinates, with these parameters assessed
every four months over twelve months. In a third experiment, four treatments (pH 3.8,
3.4, 3.0 and 2.0) were used to compose an assemblage with sparkling wines, with the
addition of 2% red wine, for the production of rosé sparkling wines. Colourimetric
analyses were carried out based on CIELab coordinates and chromatic analyses
based on the lengths 420nm, 520nm and hue, as well as an oxidative stability test of
the sparkling wines, evaluating these parameters bimonthly over six months. In the
scenarios tested, the treatments with greater passage through the cationic resin, i.e.
with lower pHs, resulted in wines and sparkling wines with greater oxidative stability,
showing better colourimetric and chromatic indices over time. A reduction in IPT,
anthocyanins and cation composition (K, Ca, Na, Zn, Fe, Mg, Mn and Na) was
observed in red wine as pH decreased. The results obtained suggest that the

combination of these two techniques can extend the shelf life of sensitive products



such as rosé wines and sparkling wines, which have a short shelf life due in particular

to oxidative changes in colour.

Keywords: Sparkling wine, pH, oxidative stability, colour, shelf life.
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1. INTRODUCAO

A qualidade de um vinho esta relacionada com o conjunto de sensacdes que
este origina no seu consumidor, sendo as mais importantes as percebidas pela visao,
olfato e paladar. A percepcéo visual € o primeiro contato que o consumidor tem com
um vinho, sendo este um fator decisivo na sua preferéncia, podendo antecipar alguma
informacéo sobre o aroma e sabor (Calvao, 2012). Deste modo, o aspecto visual é
fundamental na decisdo de compra de um vinho por parte do consumidor,
especialmente aqueles de cor rosé.

A gestdo do pH é de fundamental importancia na elaboracdo de vinhos, uma
vez que, determina a qualidade dos vinhos, melhorando cor, brilho e o frescor
(Lasanta; Caro; Perez, 2013). O pH de um vinho estad intimamente ligado a
estabilidade microbiolégica e fisico-quimica do produto, pois afeta a selecdo de
microrganismos, bem como algumas rea¢fes quimicas cruciais, incluindo o equilibrio
do dioxido de enxofre. Além disso, a acidez e o pH desempenham um papel
importante nas propriedades sensoriais e no equilibrio dos vinhos (Comuzzo;
Battistutta, 2018).

A coloragéao, vivacidade e o brilho, estdo associados a vinhos de pH baixo. O
pH alto afeta negativamente a cor e o sabor do vinho tinto, além de diminuir a
estabilidade microbiana, quimica e a vida de armazenamento. Portanto, do ponto de
vista técnico, um pH menor resulta em uma maior estabilidade e seguranca em relacéo
as alteracdes microbianas (WALKER et al., 2003). Existem algumas alternativas
tecnoldgicas de vinificacdo em tinto que diminuem a carga microbiana e aumentam a
extracdo de antocianinas resultando em vinho com maior intensidade corante, como
é a termovinificacdo flash-détente.

A termovinificacdo € uma técnica que emprega calor para desestruturar células
e as membranas do vacuolo da baga da uva para liberar rapidamente compostos
fendlicos e aromas (Ntuli, 2021). E uma alternativa & processos tradicionais de
maceracao para extracdo de compostos corantes presente nas cascas das uvas. O
processo tem como consequéncia a geracdo de vinhos com alta carga de cor,
contudo, instabilidade de cor durante o envelhecimento (Neves et al., 2014). Além
disso, ocorre o enriguecimento de potassio, produzindo em particular um aumento

significativo do pH. A técnica flash-détente é uma evolugdo da termovinificacdo
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tradicional, que permite o processamento continuo e automatizado de volumes
elevados, sendo adequada para grandes vinicolas (Carissimi et al, 2017). Entretanto,
os vinhos obtidos por este processo também possuem um pH mais alto (Togores,
2018).

O pH da maioria dos vinhos tintos estao entre 3,5 e 4,1 (Zamora, 2003). Em
niveis de pH muito baixos, inferior a 3,0 a principal forma da antocianina que ocorre
em solucéo é o cétion flavilium, que apresenta uma cor vermelha viva. Mas, devido a
sua acidez, o cation flavilium, é tipico em faixas de pH entre 3,0 e 4,0 e se equilibram
rapidamente com suas pseudobases incolores de carbinol que se tornam cada vez
mais abundantes a medida que o pH atinge valores proximos a 3,7, assim a medida
gue o nivel de pH aumenta, a contribuicdo de antocianinas para a cor do vinho tinto é
reduzida. Uma forma de contornar esse problema técnico é reduzir o pH dos vinhos.
O uso de resinas de troca ibnica para a corre¢ado da acidez e ajuste de pHs de vinhos
esta sendo estudada a vérios anos (Borges et al., 2019).

De acordo com Borges et al. (2019), as resinas de troca ibnica utilizadas em
enologia séo as resinas de troca catibnica na forma de hidrogénio, para aumentar a
acidez trocando com o ion potassio do vinho. A troca ibnica tem sido aplicada para
modificar o pH dos vinhos tintos e tem levado a vinhos mais estaveis com valores de
pH mais baixos e uma melhoria do aspecto visual (Lasanta; Caro; Perez, 2013). O uso
mais comum da troca ibnica envolve resinas de troca catibnica na forma H*, para
aumentar a acidez, remover K*, além de outros cétions presentes no vinho (WALKER
et al., 2003). Além disso, a reducéo nos teores de ferro e cobre oferecem uma menor
tendéncia a oxidacdo de compostos fendlicos (Lasanta, Caro; Perez, 2013; Ntuli,
2021).

Frequentemente vinhos tintos com muita intensidade corante s&o utilizados em
assemblages de vinhos brancos, desta forma originando vinhos rosés (Lona, 2006;
Bruch, 2012). O corte de um vinho base branco com um vinho base tinto, e
posteriormente fermentado em tanques de aco-inoxidavel ou em garrafas, pode
também originar espumantes roses (Cristofoli, 2014). Entretanto, a cor rosé de vinhos
e espumantes, da mesma forma que o tinto, sofre alteragcdo com o envelhecimento.

Diante disso, o objetivo deste trabalho foi avaliar se os impactos da reducao do

pH com o uso de resina de troca ibnica em um vinho tinto termovinificado afetam a
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evolugdo e estabilidade da cor durante o envelhecimento de espumantes rosés
elaborador por assemblage.

2. JUSTIFICATIVA

O mercado de vinho rosé registra um crescimento mundial de quase 30% nos
altimos 15 anos. Para muitos especialistas, a cor do produto desempenha um papel
importante nesse crescimento. Coincidentemente ou ndo, a cor afeta a percepcao e o
comportamento do consumidor (Peres et al., 2020).

Vinhos rosés claros e vinhos de cor mais intensa possuem grandes diferencas
na composicao fendlica e principalmente de pigmentos (Leborgne et al., 2022). A cor
do vinho rosé, tal como a dos vinhos tintos, se deve a presenca de antocianinas
extraidas das peliculas das uvas tintas e de pigmentos adicionais formados a partir
delas ou por reacdes de outros componentes do mosto e do vinho durante a
vinificacdo e o envelhecimento. As antocianinas genuinas sdo geralmente descritas
como cation flavilium vermelho, mas esta forma € predominante apenas em valores
de pH muito baixos e as antocianinas estao presentes principalmente em sua forma
incolor sob as condi¢des de pH encontradas no vinho.

A utilizacdo de vinhos tintos em assemblages de vinhos brancos para
elaboracdo de vinhos e espumantes rosés é uma realidade muito frequente em
vinicolas de grande porte, principalmente na elaboracdo de espumantes pelo método
Charmat. Sendo que esta pratica pode ser realizada antes da tomada de espuma ou
ao final, na etapa de filtracdo, conferindo ao produto uma coloracdo rosada, boa
vivacidade e praticidade na elaboracéo. O vinho tinto utilizado, geralmente, possui alta
intensidade corante evitando o uso de grandes volumes. Neste estudo, a variedade
de uva utilizada no estudo foi a Alicante Boushet considerada uma variedade tintoria
devido ao seu alto contetido de antocianas.

A técnica de termovinificacdo para elaboracdo desta tipologia de vinho tinto, €
uma Otima opc¢ao, pois proporciona grande extracdo de compostos fendlicos. Os
vinhos oriundos desse processo de possuem alta carga de polifendis, em especial
antocianinas e taninos, contudo sao enriquecidos de potassio, possuindo na maioria
das vezes um alto indice de pH (Dubernet, 2005; Togores, 2018). Além disso, o0 vinho

tinto para utilizacdo no assemblage fica armazenado ao longo de sua utilizacéo,
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muitas vezes perdurando por mais de 12 meses. Desta forma, a manutengao de suas
caracteristicas originais se faz necessaria, assim o uso da resina de troca ibnica tem
grande utilidade na gestédo do pH, além da retirada de minerais (potassio e célcio) e
cations metalicos (ferro e cobre), que influenciam os processos oxidativos.

Tendo em vista a aplicagéo enologica da resina de troca i6nica e sua utilizagédo
no aumento da acidez e reducéo do pH, este projeto foi desenvolvido com o intuito de
estudar essa importante tecnologia de alteracdo do pH de vinhos elaborados por
termovinificacdo, técnica que tem destaque pela producdo de vinhos tintos com alta
carga corante. Devido a este fator, estes vinhos podem ser direcionados para
assemblages com vinhos base brancos e producdo de espumantes rosés. Ja existem
varios estudos nesse sentido, como Lasanta; Caro; Perez (2013), Mira et al. (2006),
Walker et al. (2002), Ibeas et al. (2015), Just-Borras et al. (2022), Mistala et al. (2021)
e Cisiloto et al. (2019), utilizando a troca idbnica em vinhos brancos e tintos, com o
objetivo de alterar o pH e consequentemente caracteristicas fisico-quimicas e
sensoriais.

Contudo, além de ndo haver nenhum trabalho publicado que aborde a
utilizacao de resinas catidnicas em vinho tinto obtido por termovinificacdo, existe uma
demanda do setor produtivo por vinhos e espumantes rosés mais estaveis, que
tenham uma longevidade maior, apresentem caracteristicas joviais por mais tempo,
coloracdo mais atrativa, assim ganhando uma vida de prateleira maior, que é um
requisito do mercado consumidor e fator determinante na deciséo de compra. Essas

demandas, somada a ainda poucos estudos justificam a realizacéo deste estudo.

3. APLICABILIDADE DOS RESULTADOS E IMPACTOS

Este projeto visa contribuir para o setor vitivinicola, dando suporte cientifico
para a utilizacdo de uma importante tecnologia que é o trocador de resina catiénica
em vinhos tintos de termovinificacdo. Esse processo pode ser inserido nas vinicolas,
com diferentes objetivos: 1- busca de um pH ideal para o vinho, para que se obtenha
a melhor condicdo para uma estabilidade corante e microbiolOgica; 2- para 0 uso em
assemblages com vinhos brancos, originando vinhos rosés e espumantes roseés,

tornando o processo viavel tecnicamente e comercialmente.
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Outra importante contribuicdo, esta relacionada ao impacto na evolugéo da cor
dos vinhos de termovinificacdo, que € uma grande demanda do setor, visto que a
termovinificacdo é uma tecnologia que esta muito presente nas vinicolas de médio e
grande porte, e que tem como um dos principais objetivos aumentar a extracdo de
antocianinas. Contudo, a manutencdo de toda cor extraida € um desafio. Isso
corrobora para que se busque diferentes técnicas para melhorar a evolugéo e
estabilidade de cor com os vinhos obtidos a partir dessa técnica.

Em funcéo de razdes climaticas e do surgimento de novas regides viticolas de
clima tropical, é constatado o aumento gradual do pH nos vinhos tintos, isso também
contribui de forma substancial para que se busque algum processo interventivo para
gue se obtenha uma regulacdo desse parametro.

O uso da troca idnica € um processo relativamente simples, onde pode-se ter
equipamentos de alta sofisticagdo e com alta capacidade de troca, mas também pode
ser usada uma aparelhagem simples, com baixo nivel de automacdo e baixa
capacidade de vazao, tendo assim um custo muito menor de aquisicdo. Dessa forma,
a tecnologia estéa ao alcance de vinicolas com diferentes propostas, tanto em volume
produzido como em estilos comerciais de vinho.

A estabilidade da cor da antocianina depende de diferentes fatores como pH,
temperatura, tempo de armazenamento, luz, oxigénio, ions metalicos, entre outros.
(Muche, Speers, Rupasinghe, 2018). O aumento da vida Gtil dos espumantes rosés,
através da melhoria da estabilidade corante do vinho tinto, pode desacelerar o
envelhecimento da coloracdo do espumante rosé. Existem alguns estudos e trabalhos
nesse sentido, usando a troca ibnica em vinhos brancos e tintos com o objetivo de
alterar o pH e consequentemente caracteristicas fisico-quimicas e sensoriais.
Contudo, o uso de vinhos de termovinificagdo como tema, ainda possui um grande
espaco para discussao, visto que se trata de uma tecnologia que exprime vinhos com
caracteristicas muito diferentes da vinificacdo tradicional.

Neste estudo, o uso da resina cationica e termovinificagdo foram aplicadas na
producdo de vinhos rosés, com o objetivo de melhorar o shelf life dos produtos.
Através dos resultados desse estudo, pode-se obter conclusdes e insights sobre a
tematica da alteracdo de pH e seus efeitos na cor dos vinhos tintos, roseés, e
espumantes rosés. Avaliando assim, as consequéncias que o uso da tecnologia da

troca ibnica tem sobre os vinhos e sua evolugéo da cor ao longo do tempo.
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4. REFERENCIAL TEORICO

4.1VARIEDADE ALICANTE BOUSCHET

Conhecida por ser uma das castas mais tintorias, a Alicante Bouschet (Vitis
vinifera L.) teve sua origem na Franga através do cruzamento de Grenache x Petit
Bouschet, no ano 1855 por Henry Bouschet. Desde entdo, a casta foi difundida
amplamente em territério europeu. E muito cultivada na Franca, mas também em
paises como Portugal, Espanha (Garnacha Tintorera), e limitadamente na Italia
(Rauscedo, 2020).

A variedade Alicante Bouschet € uma variedade projetada para aumentar a
intensidade da cor dos vinhos e melhorar a qualidade das uvas cultivadas na época.
Suas caracteristicas genéticas sdo reconhecidas pela intensa cor, derivada do
elevado teor de antocianinas tanto na casca quanto na polpa (Castillo-Muiioz et al.,
2009; Figueiredo-Gonzalez et al., 2013). E uma cultivar com potencial para ser
utilizadas em cortes (Giovannini; Manfroi, 2009). E inclusive utilizada na elaboracéo
de vinhos rosés, sendo usada no assemblage com vinhos brancos. Na figura 1,

encontra-se a imagem de cacho da variedade na plena maturacgéo.

Figura 1 - Alicante Bouschet (Vitis vinifera L.)

Fonte: Rauscedo, 2020
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Percebe-se suas caracteristicas visuais como seu tamanho, sendo cacho
médio, cbnico e compacto, sua baga € média com pelicula espessa e polpa colorida
(Rauscedo, 2020).

4.2 TERMOVINIFICACAO FLASH-DETENTE

A termovinificacdo tradicional, extracdo a quente, ou termomaceracédo, € um
processo de elaboracédo relativamente antigo que envolve a extracdo do mosto em
temperaturas elevadas em curto espaco de tempo, seguida de fermentacdo na
presenca ou auséncia das cascas (Ribéreau-Gayon et al., 2006). De modo geral, a
termovinificacdo promove aumento da extracao de polifendis e antocianinas, sendo
assim particularmente interessante na obtencdo de mostos a partir de uvas de
maturagéo desuniforme, danificadas ou com sanidade comprometida (Carissimi et al.,
2017).

As vantagens desse processo, incluem a reducdo da carga microbiana,
reducdo da concentracdo de pirazina, a inibicdo das enzimas indesejaveis, como
polifenol oxidase e lacase, extracao eficiente de antocianinas e outros polifendis,
reducdo na extracdo de taninos e do tempo de vinificagdo (Maza et al., 2019;
Ribereau-Gayon et al., 2006; Sevech et al., 2015). Contudo, a instabilidade dos
compostos fendlicos é uma caracteristica desse processo (Neves et al., 2014).

De acordo com Dubernet (2005), a termovinificacdo produz um efeito sobre a
extracdo dos compostos peliculares. A composicao do mosto é modificada, de tal
forma que ocorre o enriquecimento de polifendis, em especial antocianinas e taninos;
enriqguecimento de potassio, produzindo em particular um aumento significativo do pH;
e enriqguecimento em compostos aromaticos, precursores de aromas e compostos
glicosilados.

Existem alguns fatores que influenciam numa maior extracdo, como a pressao
exercida no processo, qualidade e sanidade das uvas e dureza das bagas (efeito
varietal). Esses efeitos da extracdo, na medida em que sdo controlados e razoaveis,
contribuem para uma melhoria muito clara na qualidade dos produtos
termovinificados. Dependendo da qualidade do produto procurado e da matéria-prima,

deve-se buscar um manejo adequado desta operacdo (Dubernet, 2005).
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Uma técnica alternativa a termovinificacdo classica é a flash-détente. A técnica
é considerada uma melhoria no processo de termovinificagéo tradicional. Consiste em
conduzir as uvas esmagadas rapidamente a uma temperatura alta (85-90°C), depois
resfriando-as quase instantaneamente em alto vacuo. A extracdo € aprimorada por
uma combinagcdo de temperatura mais alta e evaporagao instantanea, que causa
maior dano celular em comparacdo com a termovinificacdo classica (Davaux &
Oubart, 2009; Ntuli, 2021; Ribereau-Gayon et al., 2006).

O equipamento de expansao flash-détente consiste em um trocador de calor e
uma camara de vacuo. No trocador de calor, o vapor € injetado diretamente no mosto
de uva. O mosto de uva € movido continuamente por dois sem-fins de haste oca
através dos quais o vapor entra na camara de vacuo. Como a camara esta sob
pressdo negativa (20-25 hPa), a 4gua evapora instantaneamente, enquanto o mosto
de uva é resfriado simultaneamente. A quantidade estimada de agua evaporada varia
entre 6 a 10%. Essa agua é condensada em um condensador ligado a camara de
vacuo, e reincorporada no mosto total ou parcialmente, dependendo da quantidade
de agua em estado gasoso adicionada ao mosto durante o processo de aquecimento.
O sistema de liberagéo de flash-deténte requer uma caldeira para produzir vapor de
agua para aquecimento rapido (Maza et al., 2009). A figura 2 apresenta 0 esquema
de termovonificacéo flash-détente.

Figura 2 - Esquema de vinificacdo por termovinificacao flash-détente
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Fonte: Zamora, F. (2006) - https://es.slideshare.net/hosteleriayturismo/problemas-de-maduracion-de-

la-uva.
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O esquema geral do processo envolve a recepcdo da uva seguida de
desengace e esmagamento, e transferéncia para tanque pulméo, do tanque as uvas
esmagadas (cascas, polpa, suco e sementes) sao transferidas para sistema continuo
de aquecimento e deste para a camara de descompressao a vacuo. A vinificacao
posterior & extracao pode ser realizada na presenca, ou mais comumente, na auséncia
das cascas (Carissimi et al., 2017). De acordo com Maza (2009), os vinhos resultantes
dessa técnica possuem alta quantidade de familias de compostos fendlicos e sua
extracdo € maior no inicio do processo de fermentacéo, contudo a presenca de taninos
€ baixa, visto ser necessario a maceracdo e a presenca de etanol para serem
extraidos. Outra constatagdo é o aumento da intensidade de cor, comparativamente
com o método de vinificacdo tradicional. Os vinhos obtidos por este sistema s&o ricos

em extrato seco e possuem um pH mais alto (Togores, 2018).

4.3 ELABORACAO DE ESPUMANTES ROSES

Segundo a Lei n°® 10.970, de 12 de novembro de 2004, espumante é o vinho
gue apresenta anidrido carbénico, possui uma pressdo minima de quatro atmosferas,
e apresenta graduacao alcodlica entre 10% v/v e 13% vl/v, elaborados pelos métodos
de segunda fermentacédo alcodlica em grandes recipientes (método Charmat) ou em
garrafas (método Champenoise/Tradicional) (Brasil, 2004).

Os vinhos rosés apresentam semelhangas com os vinhos tintos, uma vez que
os dois possuem pigmentos corantes da uva, as antocianinas. Entretanto, também
apresentam aspetos similares aos vinhos brancos no que diz respeito a frescura e
aroma. Algumas técnicas utilizadas na vinificagcdo do vinho branco e vinho tinto sdo
usados para a elaboragéo do vinho rosé (Vieira, 2020).

Geralmente, os vinhos e espumantes rosés séo elaborados com tecnologias
analogas a da vinificagdo em branco, usando variedades tintas. Porém, alguns rosés
sdo obtidos através de uma maceragdo da uva inteira de algumas horas até alguns
dias. Na obtencdo da cor desejada, é necesséario descubar no momento preciso
(Flanzy, 2000).

Os métodos de elaboragdo de um vinho rosé sao de extrema importancia, pois

técnicas adequadas devem ser usadas para maior extragdo de aromas e a coloracéo
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desejada. De acordo com Vieira (2020), os métodos de elaboracédo de vinhos rosés
podem ser por prensagem direta, sangria, maceracdo carbonica e maceragao
pelicular pré-fermentativa. Por outro lado, conforme Lona (2006), outra forma de se
obter vinhos rosés esta no assemblage de vinhos brancos e tintos. Da mesma forma,
0 vinho espumante rosé € uma bebida obtida a partir de uvas tintas que permanecem
por um curto periodo de tempo em contato com as cascas para adquirirem uma leve
coloracdo rosada e/ou entre o corte de um vinho base branco com um vinho base
tinto, e posteriormente fermentado em tanques de aco-inoxidavel ou em garrafas
(Cristofoli, 2014).

4.4 AVALIACAO DA COR EM VINHOS

A cor dos vinhos tintos e rosés € uma das primeiras caracteristicas percebidas
pelos consumidores e uma das mais atraentes, que pode influenciar muito na sua
aceitacdo comercial (Martinez et al., 2001). Extraidas de bagas de uvas tintas, as
antocianinas monomeéricas contribuem de forma crucial para a cor do vinho tinto jovem
(He et al., 2012). Através delas se pode ter uma ideia da evolucdo no tempo e
possiveis defeitos existentes no vinho. A cor pode influenciar significativamente a
apreciacdo do aroma e do gosto do vinho, com uma intensa participacdo na
apreciacédo global (Cristensen, 1983).

A cor pode ser avaliada por observacao visual ou através de um instrumento
de medicao, contudo para que se tenha um padréo de cor mais objetivo, e que se use
com material de referéncia, é recomendavel o uso de instrumentacdo de medicdo
(Leon, et al., 2006). Os métodos usuais, segundo a Organizacao Internacional da
Vinha e do Vinho (O1V) séo baseados em dois parametros: a medi¢ao de densidades
opticas em 420nm, 520nm e 620nm, chamado de "intensidade", e a proporc¢ao dessas
densidades opticas (A420/A520), chamado “tonalidade” (Martinez et al., 2001).

A espectrofotometria utiliza mais de 40 sensores (em alguns
espectrofotometros) para decompor o feixe de luz refletido ou transmitido em seus
comprimentos de onda individuais. O espectrofotdmetro mede a refletancia espectral
de um objeto em cada comprimento do espectro visivel. A espectrofotometria fornece
alta precisdo e é normalmente utilizada na pesquisa e nas aplica¢cbes de formulacdo
de cor (Konica Minolta, 2022).
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A colorimetria € a ciéncia da medi¢édo de cor, e € amplamente empregada no
comeércio, industria e laboratorios de desenvolvimento para expressar a cor em termos
numericos e para medir as diferencas de cor entre amostras. Na colorimetria, a
qguantificacdo da cor é baseada nos trés componentes da teoria da visao colorida, que
estabelece que o olho humano possui receptores para as trés cores primarias
(vermelho, verde e azul), e que todas as outras cores sao vistas como misturas dessas
cores primarias. Esses trés componentes sdo conhecidos como coordenadas X-Y-Z.

Dentre os espacos de cor amplamente utilizados para definir e expressar esses
atributos, destaca-se o sistema CIELab (L*a*b e L*C*h), definido pela Commission
Internationale de I'Eclairage (C.I.E.) em 1976. No espaco de cor L*a*b*, um espaco de
cor solido e esférico, o valor de L* indica a luminosidade, e os valores de a* e b* as
coordenadas de cromaticidade. Aqui os valores de a* e b* indicam a direcdo da cor
(+a* é a direcao vermelha, -a* a direcéo verde, +b* é o amarelo e —b* € 0 azul). (Konica
Minolta, 2022).

O espaco de cor L*C*h utiliza 0 mesmo diagrama do espaco de cor L*a*b*, mas
emprega coordenadas cilindricas no lugar de coordenadas retangulares. O valor de
L* € o mesmo encontrado no diagrama L*a*b*. O valor de C* é o croma
(cromaticidade) e o valor h é o angulo de tonalidade. O valor de C* no centro é 0 para
uma cor acromatica e aumenta conforme se distancia do centro. O angulo de
tonalidade (h) inicia no eixo +a* e é expresso em graus no sentido anti-horario. A
tonalidade é o termo utilizado na classificacao geral da cor, sendo que a regido do
espectro visivel (380 — 700 nm) na qual grande parte da refletancia de luz ocorre
(Konica Minolta, 2022). Como exemplo, a Figura 3 demostra a cor de um fruto através
da medicdo com um colorimetro a partir das coordenadas encontradas, assim pode-

se compreender o funcionamento dessas medic¢des.
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Figura 3 - Medicao da cor de uma magéa com os valores L*a*b*
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Fonte: Adaptado de Konica Minolta (2022).

Aplicando esta tecnologia ao setor enoldgico, surge a oportunidade de avaliar
e expressar a cor de forma exata e universal. A cor de um vinho definida na analise
colorimétrica através do CIELab € a cor que a maioria dos consumidores enxergam
quando olham para um mesmo vinho. Este sistema permite assim garantir a
consisténcia colorimétrica de um vinho, um dos fatores mais importantes da analise
de qualidade (Ferreira, 2021).

4.5 AS ANTOCIANAS E A EVOLUCAO DA COR EM VINHOS E ESPUMANTES

Durante o armazenamento de vinhos com presenca de antocianinas (tintos e
rosés), podem ocorrer mudancas significativas em suas propriedades organolépticas,
gue estdo relacionadas ao sabor, aroma e cor do produto (Malacrida; Motta, 2005).

A cor do espumante rosé € um aspecto muito importante, pois é o primeiro
atributo que se observa. A tonalidade e a intensidade da cor séo atributos de viséo,
podendo fornecer informag8es como qualidade e/ou possiveis defeitos (Hernandez-
Agero et al., 1993).

As antocianinas, também conhecidas como antocianos ou antocianas, séo
pigmentos flavonoides responsaveis pela coloracéo vermelha e/ou azul, da casca das
uvas tintas e naturalmente presente no vinho tinto e rosé. No género Vitis, a principal

antocianina € a malvidina monoglicosideo ou diglicosideo e até o momento foi
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determinada a presenca de 17 formas diferentes. Especificamente 0s cinco
monoglicosideos de cianidinas, peonidinas, delfinidinas, petunidinas e malvidinas,
seus correspondentes ésteres dos acidos acético e cumarico e os ésteres de acido
cafeico de monoglicosideos de peonidina e malvidina (Zamora, 2003).

Em vinhos tintos jovens, as antocianinas livres ou monoméricas séo as
principais responsaveis pela cor, mas estas ndo sao particularmente estaveis. Assim
sendo, estas antocianinas dao lugar gradativamente a seus derivados, incluindo
pigmentos poliméricos e copigmentos, responsaveis em parte pela mudanca da cor
vermelha/purpura dos vinhos jovens para as cores vermelha/laranja dos vinhos
envelhecidos (Jackson, 2008).

Além disso, as antocianinas encontram-se num equilibrio dindmico entre cinco
formas moleculares: a base quinoidal, o cation flavilium, a pseudobase carbinol, a
chalcona e o flaveno, formado na presenca de bissulfito.

Com o envelhecimento, a cor de um vinho ou espumante rosé evolui do
vermelho vivo para um vermelho acastanhado, correspondendo a um decréscimo do
teor em antocianinas monoméricas e a um incremento em pigmentos poliméricos
(Somers,1976). Vinhos com muita cor tendem a perder a cor em um tempo muito
menor do que vinhos com pouca cor, visto que as moléculas dos pigmentos tendem a
se unirem umas as outras formando moléculas maiores passando, assim, do estado
soltvel para o estado coloidal e, depois, para o estado insoltuvel (Freitas, 2006).

A estabilidade da cor no vinho tinto é influenciada por varios fatores incluindo
pH, a presenca de antioxidantes, flavandis, metais de transicdo e temperatura de
armazenamento. Os metais de transicao ferro e cobre podem desempenhar um papel
central no inicio da auto-oxidacdo de compostos fendlicos. Destes fatores, a adicédo
de antioxidantes € regularmente usada para controlar a degradac¢éo da cor durante o
processamento e envelhecimento (Ntuli, 2021).

Em um estudo avaliando a redugdo do pH dos vinhos produzidos por
termovinificacdo flash-détente combinado com a adicdo de acetaldeido, percebeu-se
uma maior eficacia na preservacdo da cor vermelha, ao mesmo tempo em que
aumentou a coloracdo violeta, minimizando a proporcdo de cor marrom em uma
avaliacao de 12 meses (Ntuli, 2021).

Dentro da faixa tipica de pH do vinho, apenas 10 a 25% das antocianinas livres

ocorrem na forma do cation flavilium vermelho. No entanto, o SOz livre &€ um fator
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importante na diminuigdo da cor dos vinhos tintos jovens. O SOz pode tornar incolor
as antocianinas monomeéricas por a¢ado nucleofilica e adicdo na posicéo 4. Devido a
hibridacdo sp3 do atomo C e a consequente interrup¢ao do sistema de dupla ligagcéao
conjugada, a cor vermelha da molécula desaparece. Felizmente, a ligacéo de carbono
e enxofre (C-S) é fraca e o cation flavilium pode ser regenerado se antagonistas, como
0 acetaldeido, estiverem presentes no vinho. A figura 4, apresenta da relacdo de
equilibrio dependente de pH e SO2 entre o cation flavilium e outras formas moleculares

de antocianinas em uma concentracao total de malvidina-3-glicosideo de 100 mg/L
(Durner, 2016).

Figura 4 - Equilibrio dependente de pH e SO:2 entre o cation flavilium e outras formas

moleculares de antocianinas
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Fonte: Durner (2016). Eixos relacionam proporgéo de cation flavilium (%); SO2 Livre (mg/L); e pH.

Geralmente as antocianinas apresentam uma coloragdo vermelha, uma vez
gue é o principal componente da cor de um vinho. No entanto, como pode ser visto na

Figura 5, as antocianinas podem apresentar uma gama de cores muito mais extensa
que vai desde amarelo a violeta (Zamora, 2003).
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Figura 5 - Equilibrio dos antocianos em fungéo do pH

Forma A+ o carton jTaviiie
ROJO o
pH acido
Reaccion de Reaccién de
transferencia hidratacio
e ndratacion
Ry
OH
R Forma AOH
2 o carbinol
Forma AOQ o = OGic INCOLORO
base qr.:r'nmm OH
VIOLACEO OGle 4| .
Reaccién de pH alcalino
taummf_-ria
B
H Calcaona cis
e Hoﬁ e )\roH s \(\T T : R, AMARILLO
AMARILLO O W 0Gic
1
Oxidacién = O,
L
Acidas fenaélicos v icidos cinimica
INCOLOROS

Fonte: Zamora (2003).

Outro aspecto importante que modifica a contribuicdo das antocianinas para a
cor do vinho € a sua combinacdo com flavandis. Estas combinacdes entre
antocianinas e flavandis, apresentam um equilibrio entre as diferentes formas em
funcdo do pH, como ocorre com as antocianinas livres, que possuem uma melhor
estabilidade de cor (Zamora, 2003; Durner 2016). A composi¢cao dos pigmentos nos
vinhos tintos é particularmente influenciada pela disponibilidade da proporcdo de
flavandis para antocianinas, em rea¢0es induzidas por acetaldeido, para as mudancas

na composicao fendlica (Durner, 2016).
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4.6 A INFLUENCIA DO pH EM VINHOS

O controle do pH do mosto e do vinho € um dos passos fundamentais na
vinificacdo para melhorar a cor, o brilho e a frescura e conservar a estabilidade
microbiolégica (Lasanta; Caro; Perez, 2013).

Nos vinhos, baixos valores de pH aumentam a vivacidade e o brilho da cor
(Vigara; Amores, 2010). O controle do pH e da acidez na vinificacdo € imprescindivel
para conservacao da qualidade durante o armazenamento. A coloracéo tinta, o brilho,
e sabores frescos e frutados estdo associados a vinhos de pH baixo. O pH alto afeta
negativamente a cor e o sabor do vinho tinto e diminui a estabilidade microbiana e
guimica e a vida de armazenamento. O pH de alguns vinhos pode ser reduzido pela
adicao de 4cido tartarico, contudo, a adicdo de acido tartarico ndo € uma opcéo viavel
para vinhos com acidez titulavel alta, visto que os vinhos se tornam muito &cidos para
serem palataveis. Além disso, a acidificacdo ndo gera um rendimento suficiente de
prétons (32-46%). Dessa forma o uso da resina de troca ibnica € uma alternativa mais
viavel para reducdo do pH (Walker et al., 2003).

Existe um equilibrio entre o pH dos vinhos e as tonalidades das antocianinas.
Quanto ao pH do vinho, existe um equilibrio entre as formas, vermelha, azul e incolor.
Quando o pH é baixo, a coloracédo sera mais intensa e predominam os tons vermelhos,
enguanto que quando € menos &cido, a cor sera menos intensa e 0s tons que vao
predominar na cor azul. O pH da maioria dos vinhos tintos estdo entre 3,5 e 4,1,
condi¢cbes em que apenas 20-30% das antocianinas contribuem para a cor. Da mesma
forma, em pHs proximos de 4, os vinhos tendem a uma cor mais violacea do que
vermelha. Outro aspecto a ter em conta é que a cor dos vinhos envelhecidos € menos
sensivel as variacdes de pH. Tudo isto porque o vinho tinto ndo é simplesmente uma
solucdo de antocianinas puras, mas sim € um meio muito mais complexo (Zamora,

2003). A figura 6 mostra a influéncia do pH sobre a cor do vinho.
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Figura 6 — Influéncia tedrica do pH sobre a cor do vinho
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Fonte: Zamora (2003).

A decisdo do pH final do vinho vai depender muito de que tipo de vinho se
pretende elaborar. Vinhos com pH em torno de 3,2 sdo mais estaveis do ponto de
vista microbiolégico e aguentam mais os envelhecimentos prolongados, porém séo
mais adstringentes e acidos no paladar (Vigara; Amores, 2010). O pH é
particularmente importante em seu efeito sobre diversos fatores: os microrganismos,
onde o pH determina a resisténcia do vinho a alteragbes microbianas; a intensidade
da cor, influenciando a coloracdo das antocianinas; o sabor; o potencial de
oxirreducao; a taxa de SO2 molecular, livre e combinado, sendo que em um pH mais
baixo ha maior fracdo molecular e livre de SOz; sobre a suscetibilidade de turvagéo
pelo fosfato de ferro, que com um pH baixo aumenta a solubilidade das casses; sobre
a precipitacdo de bitartarato de potassio, onde ha uma menor formacgéo dos sais com
um pH baixo e, por fim, sobre a atividade enzimatica, pois um pH baixo dificulta a acéo
de enzimas polifenoloxidase (PPO) responsaveis pela oxidacdo (De Avilla, 2002).

O valor do pH dos vinhos é outro fator determinante para a formacéao de
derivados de antocianinas. A protonacao do acetaldeido e a segmentacao catalisada
por &cido das ligagfes entre flavandis e antocianinas ocorrem muito mais rapidamente
em valores de pH baixos, sendo ambos necessaria para as reagdes de polimerizacao.
Além disso, a proporcéo de cations flavilium entre as antocianinas é maior em baixos

valores de pH (He et al., 2012).
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4.7 RESINAS DE TROCAS IONICAS E SUA APLICACAO NA ENOLOGIA

Industrialmente, a utilizacéo de trocadores ibnicos teve inicio do século XX com
a aplicacéo de silicatos naturais de compostos de aluminio, mas que apresentavam
uma capacidade de troca muito baixa. Mais tarde, constatou-se que os atomos de
carbono sulfonados originavam trocadores de ions, que eram quimicamente e
mecanicamente estaveis. As resinas de troca idnica encontram-se divididas em
diferentes categorias dependendo dos monémeros que Ihes dao origem e do método
utilizado para sintetiza-las. Assim, as resinas séo classificadas como organicas ou
inorganicas dependendo da sua natureza e ainda como naturais ou sintéticas, sendo
estas Ultimas obtidas por polimerizacdo ou condensacéo. A troca de ions ocorre nos
grupos funcionais, ligados a matriz das resinas de troca ibnica, que podem ser
definidos como grupos funcionais acidos ou béasicos devido a capacidade de trocar
anions e cations respetivamente (Cruz, 2014).

As resinas de troca ibnica podem ser anibnicas ou catidnicas. As resinas
anibnicas distinguem-se devido ao grupo funcional aminado NH3OH, capaz de fixar
anions e de permuté-los entre si. Ja as resinas catidnicas possuem radicais de funcao
acida do tipo sulfénico HSOs ou carboxilico HCO2, capazes de fixar cations e de
realizar trocas entre si (Simfes, 2014). Sado substancias granulares insolaveis e
polimerizadas, sendo que uma das principais caracteristicas é a reversibilidade,
podendo ser regenerada e atuar por tempo indeterminado (Melero, 2009). A figura 7

mostra um granulo de resina com aumento de 150 vezes.

Figura 7 - Imagem de uma resina com aumento de 150 vezes

Fonte: Kalaruban et al., 2016
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A acidificacdo pelo processo de troca ibnica é baseada no uso de resinas, que
séo capazes de trocar ions positivos ou negativos fixados em grupos funcionais. Esses
ions sdo trocados com outros ions de mesmo sinal que estdo em solugcdo, sem
alteracdo fisica da troca. A técnica tem sido investigada para melhorar o tratamento
de acidificacdo em vinhos (Lasanta; Caro; Perez, 2013).

A utilizag&o de resinas de trocas ionicas na enologia surgiu por volta de 1945
na Italia, sendo desde o inicio um tema muito discutido, principalmente em paises
como Espanha, Franca e Italia (Melero, 2009). A primeira aplicacdo em vinhos foi para
estabilizacdo tartarica mediante uso resinas de forma sddica (Hernandez; Minguez,
1997). Mais tarde comprovou-se como uma técnica eficaz na desmetalizacdo de
vinhos (Lasanta; Caro; Pérez, 2005).

Atualmente as resinas de trocas ibnicas para mostos e vinhos séo constituidas
por materiais sintéticos polimerizados chamados estireno e divinilbenzeno. Sé&o
denominadas resinas porque a matriz porosa tridimensional que suporta 0s grupos
“trocadores” é constituida por uma resina sintética que € obtida por condensacao e
polimerizacdo (Mira et al., 2006). Essas resinas catibnicas sédo fortemente
encapsuladas conferindo uma elevada estabilidade quimico-fisica e apresentam-se
como microesferas compreendidas entre 0,3 e 1,2 mm. A vida util das resinas pode
chegar a estabilizar 140 milhGes de litros de vinho (Dyer et al. 1993).

O radical ativo das resinas catibnicas € geralmente sulfénico (-SOsH) mas,
como descrito anteriormente, o acido carboxilico também pode ser utilizado. A taxa
de permuta de ions depende do tipo de resina, tamanho da esfera, porosidade e
distensibilidade. Uma resina geralmente tem uma afinidade especifica para cada um
dos diferentes ions. Este fenbmeno é devido a varios fatores, incluindo a estrutura
polimerizada da matriz, as caracteristicas quimicas dos radicais, capacidade de troca
e do pH (Ribéreau-Gayon et al., 1977).

A troca de cations em mostos e vinhos mediante resinas de troca ionica tem
com principio o intercambio reversivel de cations entre um liquido (mosto ou vinho) e
um sélido. Este fato permite diminuir principalmente os sais de K* e Ca?*, mas também
outros como Na* e Mg?" deixando o vinho mais estavel do ponto de vista das
precipitacdes tartaricas (Ripa et al., 2013). Na Figura 08, pode-se visualizar, de forma

esquematizada, a troca de cétions com a utilizacdo das resinas.
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Figura 8 -Esquema do funcionamento da troca i6nica

Troca por
adsorcdo

Fonte: adaptado de Ibeas et al. (2015).

O regulamento do parlamento Europeu (CE) n° 606/2009 p. 25, autorizava a
utilizacdo, na enologia, das resinas catiénicas para estabilizacdo tartarica dos vinhos,
retirando parte dos cations formadores de sais insoltveis. No ano de 2012, a OIV
(2012) previu a utilizagdo nos mostos e vinhos para estabilizac&o tartarica, aumento
da acidez total e real (diminuicdo do pH). No ano seguinte, em 2013, o regulamento
do Parlamento Europeu (CE) n° 144/2013, p. 4 foi modificado conforme o codex
enoldgico internacional da OIV (2012).

O Codex Enoldgico Internacional estabelece, na sua monografia — “Resinas
Trocadoras de lons” - (Oeno 43/2000, ponto 3), as limitagdes de utilizac&o das resinas
de troca ibnicas para estabilizacdo tartarica. O tratamento ndo deve alterar as
caracteristicas do vinho, ndo deve diminuir a intensidade da cor do vinho, ndo deve
diminuir a concentragéo de cations metalicos no vinho quando estiver abaixo de 300
mg/L e ndo deve fazer baixar o pH do vinho a menos de 3,0, sendo que diminui¢cédo do
pH ndo deve exceder 0,3 unidades de pH. A resina ndo deve transmitir ao vinho
matérias ou outras caracteristicas (resultantes do tratamento da prépria resina) que
naturalmente néo existam no mesmo. Podem ser utilizados agentes para acondicionar

as resinas e/ou regenerantes compostos por agua e acidos organicos, bases ou sais,
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sob condi¢éo de que a resina acondicionada ou regenerada seja enxaguada com agua
até a eliminacado completa desses agentes antes da introducéo do vinho.

O Codex Enoldgico Internacional estabelece também normas para acidificacéo
através da resina. As prescricdes relativas a esta pratica, devem seguir sua
monografia - Acidificagcdo por Tratamento com Trocadores I6nicos — Vinho (Oeno 443-
2012, parte Il, capitulo 3). O mesmo estabelece que o tratamento pode ser efetuado
utilizando resinas trocadoras de cations regeneradas em ciclo acido. O tratamento
deve limitar-se a eliminacdo dos cations em excesso. Para evitar que se produzam
fracbes de vinho, o tratamento deve ser realizado de forma continua, com a
incorporacdo em linha de vinho tratado ao vinho original. A acidificacdo s6 deve ser
realizada quando garantir que a condicéo e o valor de acidez inicial ndo aumentem
mais de 54 meg/L. Quando se acidificam mostos e vinhos, o aumento liquido
acumulado ndo deve exceder esse valor. Todas as operagdes devem ser realizadas
sob responsabilidade de um endlogo ou técnico especializado. As resinas devem
cumprir as prescricdes do Codex Enoldgico Internacional.

Para o tratamento de mostos e vinhos é recomendavel que este esteja 0 mais
limpido possivel, aumentando a vida Gtil da resina e da troca idnica. E importante no
haver restos de bentonite, gelatinas, carvbées ou qualquer outro sélido insolavel.
Normalmente s6 uma fracdo entre 5 a 25% do liquido passa pela resina, sendo a
guantidade suficiente para retirar o potassio que se encontra em excesso e que pode
causar instabilidade tartarica, no caso da utilizacdo com essa finalidade (Berovic;
Kosmerl, 2008).

O uso das resinas de troca catidnica como uma ferramenta é interessante na
vinificacdo de vinhos tintos para melhorar a estabilidade tartarica, embora este
tratamento envolvesse diminuicdo do teor de antocianinas e taninos, compostos
intimamente relacionados com a capacidade de envelhecimento (lasanta; Caro;
Perez, 2013; Mira et al., 2006).

5. HIPOTESES/PROPOSICOES/SUGESTOES DE POSSIVEIS SOLUCOES

Com base na bibliografia estudada conseguimos chegar a algumas hipoteses

e proposicoes:
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e A utilizacdo de resina de troca ibnica em um vinho tinto termovinificado
destinado a obtencéo de vinho espumante roseé, influencia na estabilidade da
cor deste espumante;

e A utilizac&do da resina de troca ibnica no processo de obtencdo de vinho base
para elaboracdo de espumantes rosés através da assemblage de vinhos,
contribuindo na longevidade do produto;

e Vinhos tratados com resina de troca i6nica sofrem reducdo nos niveis de
cations, como potassio, calcio, ferro e cobre, resultando em vinhos e

espumantes com maior estabilidade oxidativa;

Com a reducédo do pH do vinho tinto termovinificado através da utilizacdo de
resina de troca cationica, esperasse promover a estabilidade, aumentando a
longevidade e diminuindo altera¢cfes ligadas a cor, tanto neste vinho armazenado

guanto nos demais produtos onde ele sera incorporado.

6. OBJETIVOS

6.1 OBJETIVO GERAL

Avaliar se a diminui¢cdo do pH como uso de resina de troca idnica em um vinho
tinto termovinificado destinado para assemblage, afeta a estabilidade de cor, oxidac&o

e longevidade dos produtos elaborados.

6.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Observar o comportamento do vinho tinto tratado com resina de troca catiénica,
com diferentes pHs, através de analises fisico-quimicas e cromaticas;

e Analisar as diferengas na composi¢ao de cations do vinho tinto promovidas pela
resina de troca catibnica;

e Avaliar o impacto do uso de vinho tinto acidificado com resina catiénica sobre
a evolucdo da cor dos vinhos base rosé e espumantes rosés obtidos por

assemblage;
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e Avaliar os efeitos do uso de vinho tinto acidificado com resina catibnica sobre

a estabilidade oxidativa dos vinhos tintos e espumantes roseés.

7. PROCEDIMENTOS METODOLOGICOS

7.1 AMBIENTE PARA O DESENVOLVIMENTO DO PROJETO

Os experimentos foram realizados na Cooperativa Vinicola Garibaldi e nos dos
laboratorios de Enologia e Solos do Instituto Federal de Ciéncias e Tecnologia do Rio
Grande do Sul (IFRS) - Campus Bento Goncalves. As analises envolveram os

laboratorios das duas instituigées.

7.2 VINHOS

Para realizacado do experimento, foram utilizados cerca de 50L de vinho tinto
variedade Alicante Bouschet, safra 2022. O processo de vinificagao iniciou-se com a
recepcgao das uvas e pesagem, seguido do desengace, esmagamento e enzimagem
(dose 3 g/hL, fabricante Ever, marca comercial Everzin LCL), termovinificacdo flash-
détente a uma temperatura de 85-90°C pelo periodo de 3 minutos, posteriormente
clarificado através de esgotador e prensa continua (marca DIEMME), enzimagem a
guente (dose 3 g/hL, fabricante Ever, marca comercial Everzin Thermo), centrifugagéo
com decanter (marca Pierasi, modelo Jumbo 3), flotacdo (marca AEB, modelo E-Flot
25) e colagem com gelatina (dose 20 g/hL, fabricante AEB, marca comercial Gelsol).
No mosto limpido, foram inoculadas leveduras (dose 20g/hL, fabricante Laffort, marca
comercial Zymaflore RX60) e iniciada a fermentacdo alcodlica, posteriormente
realizou-se chaptalizacdo com acucar em 3% vol. (50 g/L), feita a correc&o nutricional
(dose 30g/hL, fabricante AEB, marca comercial Fermoplus Integrateur; dose 30g/hL,
fabricante AEB, marca comercial Fermoplus Millennium), adicdo de taninos (dose
15g/hL, fabricante Laffort, marca comercial VR Color), inoculacéo de bactérias laticas
para conversdo malolatica (dose 50 mg/hL, fabricante Laffort, marca comercial
Lactoenos 450 preac). Ao final do processo foi realizada corre¢cdo de SO2 (dose 40
mg/L, forma de gas, fabricante Veronese) e realizou-se uma nova centrifugacao

(fabricante STS, marca STS 500), seguida de estabilizacao tartarica a frio por 10 dias
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(-3°C) e filtragdo tangencial (marca VELO). Apds estes processos, o vinho foi
armazenado em tanque de aco inox e novamente feita correcao de diéxido de enxofre
(SO2) livre para 55 mg/L. Posteriormente, de forma experimental, passou por
diferentes tratamentos com resina, originando seis tratamentos diversos que foram
envasados, assim servindo como base para primeiro experimento. A figura 9, mostra
o fluxograma detalhado dos processos realizados na vinificacdo do vinho Alicante

Bouschet.

Figura 9 - Fluxograma do processo de termovinificagao do vinho Alicante Bouschet
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Foram também utilizados no estudo, 18 litros de vinho branco base espumante
das variedades Prosecco (60%) e Trebbiano (40%), safra 2022. O processo de
vinificagdo dos vinhos base Prosecco/Trebbiano, inicio-se com a recepcao das uvas
e pesagem, seguido do desengace, esmagamento, dosagem de SOz (dose 20mg/L,
fabricante Orange, marca comercial Sulfimaster) e enzimagem (dose 6g/hL, fabricante
Biotecsul, marca comercial Biozyme Extra L), prensagem com prensa pneumatica por

duas horas com uso de inertizagdo com COz2 (prensa SIPREM VS250) e em seguida
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clarificado atraves de flotagdo (marca AEB, modelo E-Flot 25) e colagem com gelatina
(dose 20 g/hL, fabricante AEB, marca comercial Gelsol). Nos mostos limpidos de
Trebbiano e Prosecco fora inoculadas leveduras (dose 20g/hL, fabricante Laffort,
marca comercial Zymaflore X16) e iniciada a fermentacao alcoodlica. Posteriormente
realizou-se chaptalizacdo de 2% vol. com agucar (34 g/L), corre¢do nutricional (dose
30g/hL, fabricante AEB, marca comercial Fermoplus Integrateur; dose 30g/hL,
fabricante AEB, marca comercial Fermoplus Millennium), clarificagdo com PVPP (dose
20g/hL, fabricante Ever, marca comercial Clarivin) e bentonite (dose 40g/hL, fabricante
AEB, marca comercial Majorbenton C). Ao final do processo fermentativo realizou-se
uma centrifugacéo (centrifuga STS 500), armazenamento em tanque de acgo inox e
correcdo de SO:2 (dose 50 mg/L, forma de gas, fabricante Veronese). Esse vinho
serviu como base para mistura com os diversos tratamentos do vinho Alicante
Bouschet e produgéo dos vinhos base rosés, criando assim um segundo experimento.
A figura 10, mostra o fluxograma detalhado dos processos realizados na vinificacéo

do vinho base Prosecco/Trebbiano.

Figura 10 - Fluxograma do processo de vinificagdo dos vinhos base
Prosecco/Trebbiano
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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Além disso, foram usadas 72 garrafas iguais de espumante brut rosé,
espumantizadas pelo método Charmat, das variedades Prosecco (60%) e Trebbiano
(40%). O processo de espumantizacao inicio-se com a separacdo do vinho base e
posterior adicdo de acgucar (35 g/L) e nutrientes (dose 15 g/hL, fabricante AEB, marca
comercial Fermoplus Integrateur; dose 15 g/hL, fabricante AEB, marca comercial
Fermoplus Millennium). Apdés isso comeca o protocolo do pé-de-cuba (dose 20g/hL,
fabricante Ever, marca comercial Mycoferm Cru 69), e posterior adi¢do ao vinho base,
respeitando protocolo definido de dois dias. A fermentacao foi realizada em autoclave
a temperatura controlada (16 °C a 18°C) pelo periodo de 30 dias, até que o espumante
chegasse a 6 bar de presséo a 20 °C e com residual de 11 g/L de agucar, quando foi
iniciado o resfriamento e posterior estabilizacédo tartarica a temperatura negativa de
4°C pelo periodo de 10 dias, ap0s isso ocorreu a centrifugacdo do espumante
(fabricante STS, marca STS 500). Na sequéncia, foi realizada a filtracdo tangencial
(fabricante VELO), filtracdo auxiliar (médulo 90S, fabricante 3M, fabricante AEB),
correcdo de SOz (dose 30g/hL, fabricante AEB, marca comercial Ridux High), filtracdo
pré-envase (0.5 micra e 0.45 micra, fabricante 3M) e envase, sendo que apds isso
foram adicionados 2% de quatro diferentes tratamentos vinho tinto Alicante Bouschet,
originando 18 garrafas de cada tratamento, que serviram como base para um terceiro
experimento. A figura 11, mostra o fluxograma detalhado dos processos de

elaboracdo do espumante brut rosé pelo método Charmat utilizado no estudo.
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Figura 11 - Fluxograma do processo de elaboragédo do espumante brut rosé
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Fonte: Elaborado pelo autor.

7.3DISPOSITIVO EXPERIMENTAL PARA REALIZACAO DA TROCA IONICA

A resina de troca ibnica utilizadas sédo possui o nome comercial "pH-STAB"
(AEB-group). De acordo com o fabricante, estas resinas possuem uma seletividade
alta pelos cations K* e Ca?* devido a presenca de grupos ativos sulfénicos na sua
composicdo e ao produto utilizado na ativacdo que, nesse caso, € um acido forte
denominado ACID+ (AEB-group) a base de acido sulfurico.

Para realizar a troca ibnica em escala piloto entre as resinas e o vinho tinto
Alicante Bouschet, foi desenvolvido um dispositivo experimental de vidro, no formato
cilindrico, com capacidade volumétrica de 600 mL, dotado de uma valvula de teflon, e
um disco poroso tipo filtro. A circulacéo do vinho pela resina foi realizada manualmente
por gravidade até que o volume total estivesse nos niveis de pH desejados. A Figura
12 mostra em detalhe o dispositivo utilizado no experimento para a realizagéo da troca

iGnica no vinho tinto através das resinas e medicao de pH de saida.
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Figura 12 - Dispositivo experimental para realizagao da troca ionica
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Fonte: Arquivo pessoal

Apds a passagem do vinho na resina, foram feitos assemblages entre os vinhos
tintos Alicante Bouschet com passagem e sem passagem, para posterior calibracao
dos seis indices de pH desejados, apds isso, foram separados em recipientes com
volumes de 6,75 litros. o vinho foi submetido a uma passagem de 100% pela resina,
resultando em um pH extremamente baixo, enquanto no outro tratamento, o vinho foi
envasado sem passar pela resina, sendo este considerado o tratamento controle. Os
demais tratamentos foram ajustados através de mistura entre o vinho tratado e ndo
tratado. A figura 13 mostra a calibragdo de um dos parametros de pH nos diversos

tratamentos do experimento.
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Figura 13 - Calibrac&o do pH do vinho tinto

Fonte: Arquivo pessoal

7.4TRATAMENTOS EXPERIMENTAIS

7.4.1 Vinho Alicante Bouschet

Foi realizada a passagem do vinho tinto da variedade Alicante Bouschet pela
resina de troca ibnica obtendo um vinho extremamente &cido com pH 2,0. Foram
realizados experimentos em que o pH foi ajustado misturando o vinho tratado com o
vinho que ndo passou pela resina até chegar no indice desejado. Foram mesclados
em parcelas ajustadas para diferentes indices — pH 3,6 (13% vinho tratado); pH 3,4
(25% vinho tratado); pH 3,2 (37% vinho tratado); pH 3,0 (50% vinho tratado); e pH 2,0
(100% vinho tratado). O outro tratamento € o pH 3,8 que é o vinho controle, o qual ndo
passou pela resina. O tratamento pH 2,0 ndo atende o disposto no Codex Enoldgico
Internacional, pois apresenta um pH fora do que a normativa estabelece, contudo, a
pesquisa objetiva buscar um ponto fora da curva para avaliar o comportamento dos
parametros analisados comparativamente com os demais tratamentos. Todos 0s
tratamentos foram realizados em triplicata e ao final, as seis diferentes fracfes de
vinho foram envasadas de forma manual, utilizando a rolha de cortica aglomerada
como vedacdo em garrafas 375 mL para posteriores analises e utilizacdo em dois
experimentos. ApOs 0 envase, 0s vinhos permaneceram acondicionados em caixas

de papeldo, na vertical, numa mesma condi¢cdo de temperatura ambiente. A figura 14,
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apresenta o esquema demostrando as etapas da passagem do vinho Alicante
Bouschet pela resina de troca ibnica, passando pelo ajuste do pH, até o envase dos

seis diferentes tratamentos, o qual constituiu o primeiro experimento.

Figura 14 - Esquema demostrando as etapas da passagem do vinho Alicante
Bouschet pela resina e a constituicdo dos seis diferentes tratamentos

Vinho Alicante ~ Passagem pela  Ajuste de pH Tratamentos:
Bouschet original resina de troca pH 3,8; pH 3,6;
ibnica pH3,4; pH 3,2 ;

pH3,0epH?2,0

Fonte: Arquivo pessoal

Os vinhos tintos obtidos foram submetidos a andlises fisico-quimicas, tais
como: pH, alcool, acucares totais, acidez total, acidez volatil, SOz (livre, total e
molecular), tonalidade e intensidade de cor, indice de polifendis totais (IPT),
antocianinas, taninos, conforme metodologias do Ministério da Agricultura e Pecuaria
(MAPA), da Organizacéao Internacional da Vinha e do Vinho (OIV). Foi realizado teste
de oxidacdo acelerada, a fim de avaliar a estabilidade oxidativa de cada tratamento
(adaptado de Palacios et al., 2001). Foram também quantificados nos vinhos tintos
alguns cations (K, Ca, Na, Zn, Fe, Mg, Mn, Cu) através de uma espectrometria de
absorcdo atdmica e de emissdo de chama. Todas as analises foram realizadas em

triplicata.

7.4.2 Vinho Base Rosé

O vinho branco base elaborado com Prosecco (60%) e Trebbiano (40%),

também foi submetido a analises fisico-quimicas conforme item 7.5.
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Em intervalos de quatro meses, as seis diferentes fragdes de vinho tinto foram
incorporados no vinho base branco, na proporcao de 2%, em triplicata, originando
dezoito vinhos rosés, assim constituindo o segundo experimento. Na sequéncia,
diferentes parametros de cor foram avaliados via espectrofotometria. Este processo
simula o ambiente das vinicolas, onde, em diferentes meses ao longo do ano, um
vinho tinto é utilizado para producédo de espumantes rosé com a finalidade exclusiva
de conferir cor. Na avaliacdo dos vinhos base rosé, o delineamento experimental
adotado foi do tipo bifatorial, sendo 6 diferentes vinhos tintos (pHs diferentes)
incorporado ao vinho base e quatro tempos distintos onde as avaliagbes foram
realizadas. Foram avaliados em 4 pontos ao longo do tempo — julho/2022;
novembro/2022; marco/2023; julho/2023, tendo como parametros analisados a
evolucdo colorimétrica e coordenadas CIELab. Todas as analises foram realizadas
em triplicata. A figura 15, apresenta o esquema demostrando as etapas de formagéo
dos vinhos base rosés, durante o ciclo vinicola, até a leitura da cor no

espectrofotdmetro.

Figura 15 - Esquema demostrando a formacao dos tratamentos experimentais dos
vinhos rosés

¥ "
. 4 AN

Tratamentos: colata: doMinkio Quadrimest:almente, Avaliacio da cor no
pH 3,8; pH 3,6; Base Trebbiano/ fazer a adicdo de 2%  espectrofotémetro
pH3,4;pH3,2; Prosecco de vinho tinto para cada tipo de
pH 3,0 e pH 2,0 de cada tratamento vinho rosé

nos vinhos base

Fonte: Arquivo pessoal
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7.4.3 Espumante Rosé

Um terceiro experimento foi realizado dentro da Cooperativa Vinicola Garibaldi.
Um espumante branco oriundo de uvas das variedades Prosecco (60%) e Trebbiano
(40%), safra 2022, produzido pelo método Charmat, recebeu na etapa final (licor de
expedicao), apos o envase, a adigdo de 2% de quatro diferentes fragfes de vinho tinto
Alicante Bouschet (pH 3,8, pH 3,4, pH 3,0 e pH 2,0). Os espumantes brut foram
submetidos a analises fisico-quimicas apds os assemblages. Foram analisados
alguns parametros conforme Iltem 7.5. A figura 16, apresenta o esquema demostrando

a constituicdo dos tratamentos experimentais dos espumantes roses.

Figura 16 - Esquema demostrando a constituicdo dos tratamentos experimentais dos
espumantes rosés

-3

Envase do Adica

ode 2%de A garrafas de espumante Bimestralmente, as Avaliagdo daﬁ g
espumante vinho tinto de sdo colocadas em caixas amostras de cada espectrofotometro
cada um dos 4 para que permanegam tratamento sdo pana cad.a tratam,ento
tratamentosn0  nyma mesma condiciode  separadas para posterior de vinho rosé
espumante branco - |yminosidade e temperatura analise de cor

Fonte: Arquivo pessoal

Na avaliacdo dos espumantes, o delineamento experimental adotado foi do tipo
bifatorial, sendo quatro diferentes vinhos tintos (pHs diferentes) incorporado ao
espumante e quatro tempos distintos onde as avaliagbes foram realizadas. Foram
avaliados em quatro pontos ao longo do tempo - janeiro/2023; marco/2023;
maio/2023; julho/2023. Os parametros analisados foram evolucéo colorimétrica e
coordenadas CIELab. Além disso, foram analisadas as coordenadas CIElab, antes e
apos o teste de oxidacdo acelerada, a fim de avaliar a estabilidade oxidativa de cada

tratamento. Todas as andlises foram realizadas em triplicata.
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7.5 METODOS ANALITICOS

7.5.1 Determinacéo do pH

A determinagéo do pH nos vinhos foi realizada segundo a descrigéo fornecida
pela Embrapa no Livro Metodologia para Analise de Vinho. O método consiste em
medir a diferenca de potencial entre dois eletrodos mergulhados no liquido estudado,
um eletrodo de referéncia com um potencial constante e outro de medida, com um
potencial determinado pelo pH do meio. O potenciometro foi previamente calibrado
com soluc¢des tampéao de pH 3,0 e 4,0 (Rizzon, 2010).

7.5.2 Acucares redutores (método de Lane-Eynon)

AcuUcares redutores sdo aqueles que, quando aquecidos em meio alcalino e na
presenca de minerais — geralmente o cobre —, tém a propriedade de reduzir em metais.
A reacdo do acucar contido no vinho com o cobre presente em uma solucéo
cuproalcalina. Os ions cupricos em excesso sdo determinados por iodometria. Foi
utilizado a solucéo de Fehling. Os valores encontrados foram expressos em g/L de

acucares redutores (Rizzon, 2010).

7.5.3 Acidez total

A acidez total foi mensurada por neutralizacdo dos acidos titulaveis até pH 8,2
com solucéo de hidroxido de sddio 0,1N e fenoftaleina como indicado (Brasil, 1986).

Os resultados foram expressos em miliequivalente por litro (mEg/L).

7.5.4 Indice de polifendis totais

O indice de polifendis totais (IPT), corresponde ao conjunto de todos os
compostos fenolicos do vinho. Os vinhos tintos absorvem consideravelmente radiagao
ultravioleta (UV) com um minimo de 280-282 nm, essencialmente a absorcdo dos
nacleos benzénicos, caracteristicos dos compostos fendlicos, principio utilizado para

a determinacédo dos polifendis totais, em que o resultado é expresso por um indice (I



49

280 nm). Para isso, as amostras foram diluidas na proporcdo 1:100 com agua
destilada, vertidas para uma cubeta de quartzo de 10 cm de percurso Gtico,
determinando a absorbancia a 280 nm, O resultado final foi obtido pela densidade
Otica obtida multiplicada pelo fator de diluicdo. O Resultado € expresso em

absorbancia (Rizzon, 2010).

7.5.5 Densidade relativa

Densidade relativa € a relacado expressa em quatro casas decimais da massa
volumétrica (g/mL) do vinho a 20°C, com a massa volumétrica da agua a mesma

temperatura. A analise realizada com densimetro (Rizzon, 2010).

7.5.6 Determinacédo de alcool etilico

A quantificacdo do alcool etilico (grau alcodlico) ocorreu mediante destilacao
de 100 mL de amostra, no destilador Super D.E.E. Gibertini, além da adicdo de10 mL
da solucéo de oxido de célcio, para neutralizar a acidez do vinho e evitar a passagem
dos &cidos volateis ao destilado, o que provocaria um aumento da densidade e
consequente diminuicdo do grau alcodlico. Em seguida, ocorreu a medicdo da
densidade do destilado alcodlico a 20°C na balanca hidrostatica da marca Gibertini

(Gibertini, 2007). O &alcool foi expresso em porcentagem em volume (% vol/vol).
7.5.7 Determinacdo de anidrido sulfuroso livre

O anidrido sulfuroso livre foi quantificado por titulagdo automatica com solucao
aguosa de iodo 0,02 N ap0s sua extracdo em baixa temperatura por corrente de ar
(Gibertini, 2007). A fragéo foi expressa em mg/L de dioxido de enxofre.

7.5.8 Determinacgao de anidrido sulfuroso total

O anidrido sulfuroso total foi quantificado por titulagdo automatica com solucao

aquosa de iodo 0,02 N ap6s submissdo da amostra a destilacdo na presenca de acido
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sulfarico 1:10 sendo o destilado recolhido em hidréxido de sodio 1 N (Gibertini, 2007).
A fracéo foi expressa em mg/L de dioxido de enxofre total.

7.5.9 Determinacéao de anidrido sulfuroso molecular

O anidrido sulfuroso molecular (forma gasosa), que é a fracdo ativa de maior
atividade antimicrobiana, é calculado através da equacéo: SO2 molecular = SOz Livre /
(1 +10°PH-181) As doses necessarias devem ficar acima de 0,8 mg/L em vinhos brancos
e 0,6 mg/L em vinhos tintos (Margalit, 1997). A fracéo foi expressa em mg/L de di6xido

de enxofre.

7.5.10 Acidez volatil corrigida

A separacdo dos acidos volateis ocorreu por arraste de vapor em Destilador
Super D.E.E. Gibertini. Apds a separacao, foi realizada uma titulacéo de neutralizacao
com hidréxido de sdédio 0,1 N e indicador fenolftaleina a 1% (Brasil, 1986). A acidez
volétil foi expressa em miliequivalente por litro (mEg/L).

7.5.11 Antocianinas
O método se baseia na descoloracdo dos antocianos em meio acido através
do anidrido sulfuroso (Ribéreau-Gayon et al., 1980). As antocianinas foram expressas

em mg/L.
7.5.12 Taninos totais

O método se baseia na coloracdo pelo cloreto férrico (5%) dos taninos a
marron-verde em meio alcalino e leitura em espectofotometria a 550 nm (Ribéreau-
Gayon et al., 1980). Os taninos foram expressos em g/L.

7.5.13 Determinacao dos metais

A metodologia utilizada para quantificagdo dos metais foi efetuada conforme
Rizzon (2010). Os metais alcalinos terrosos, calcio (Ca), magnésio (Mg) e os ions
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metélico de transicdo, manganés (Mn), cobre (Cu), ferro (Fe) e zinco (Zn) foram
determinadas nos vinhos, através de uma espectrometria de absorcéo atbmica. Ja a
determinacao dos teores dos metais alcalinos, como o potassio (K) e sodio (Na) foram
realizadas atraves de espectrometria de emissdo de chama. Todos foram expressos

em mg/L.

7.5.14 Analise de cor

Para a determinacdo dos parametros de cor das amostras, foram realizadas
leituras da absorbancia das amostras aos comprimentos de onda de 420 nm, 520 nm
e 620 nm. Uma vez que nao existe proporcionalidade entre a absorbancia dos vinhos
e as amostras nao foram diluidas (Ribéreau-Gayon et al., 2006). Para contornar esta
situacdo, foram utilizadas cubetas de 1 mm de espessura para a leitura das
absorbancias dos vinhos tintos e uma cubeta de 10 mm para o0s vinhos roses.

A intensidade de cor corresponde a soma das leituras obtidas aos
comprimentos de onda de 420 nm, 520 nm e 620 nm, enquanto a tonalidade
corresponde a razéo entre a leitura obtida ao comprimento de onda de 420 nm pela
obtida ao comprimento de onda de 520 nm (Ribéreau-Gayon et al., 2006).

A composicdo da coloracdo é calculada pela razdo entre as absorbancias
medidas aos comprimentos de onda respectivos pela intensidade da cor, valor ao qual
se aplica um fator de 100 para apresentar os resultados sob a forma de percentagem
(Ribéreau-Gayon et al., 2006).

O brilho dos vinhos (B) pode ser calculado de acordo com a seguinte formula:

A420+A620
2xA520

B=1-( )x100, onde A420, A520 e A620 séo os valores de absorvéancia

medidos aos comprimentos de onda de 420, 520 e 620 nm, respectivamente. Quanto

maior for o valor de B, mais dominante é a colora¢ao vermelha do vinho.
7.5.15 Caracteristicas colorimétricas - Método CIELab
O procedimento de estudo das caracteristicas cromaticas dos vinhos utilizado

no presente trabalho experimental foi baseado no método publicado pela OIV (2006),

com o codigo OIV-MA-AS2-11, aconselhado para a caracterizacdo dos parametros
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crométicos dos vinhos e espumantes de acordo com o sistema CIELab. Todas as
amostras foram tratadas segundo o método OIV-MA-AS2-11 para que fosse possivel
comparar resultados obtidos entre si. Apds a centrifugacdo das amostras, procedeu-
se a leitura no espectrofotometro UV/VIS (PG Instruments T60), usando uma
amplitude espectral entre os 380 nm e os 780 nm com um intervalo de 5 nm entre
leituras. Foram utilizadas cubetas de quartzo de 1mm de espessura para a leitura das
absorbancias dos vinhos tintos e cubetas de 10 mm para os vinhos roseés.

No sistema de cor CIELab, L* representa a luminosidade, onde os valores
variam do 0 (preto) ao 100 (branco). Além disso, -a* (verde), a* (vermelho), -b* (azul)
e b* (amarelo) séo as coordenadas de cor. Os parametros C* e h sdo derivados das
coordenadas colorimétricas anteriormente citadas, onde C* e a cromaticidade ou
saturagao da cor (“vivacidade”) e h indica a tonalidade da cor, cuja medida e dada em
graus. O centro do espaco de cor CIELab e acromético e a saturacdo da cor vai
aumentando a medida que os valores se afastam da origem (De Oliveira; De Souza;
De Oliveira Mamede, 2011).

7.5.16 Estabilidade Oxidativa

A estabilidade oxidativa foi determinada usando amostras de 250 mL de vinho
tinto e espumante rosé, nos diversos tratamentos, seladas em frascos de Winkler, com
a auséncia de oxigénio. As amostras foram incubadas em camara escura a 45 graus
celsius por 10 dias, conforme adaptacéo do teste de oxidacao acelerada (Palacios et
al., 2001). A diferenca da tonalidade do vinho entre os valores inicial e final foi entdo
calculada. Espera-se que o processo de oxidacdo afete diretamente a tonalidade de
amostras. Sob essas condi¢bes experimentais, assumimos o alcance do aumento
maximo na tonalidade do vinho e, portanto, quanto maior o aumento, maior a

tendéncia a oxidacéo do vinho.
7.6 ANALISE ESTATISTICA DOS RESULTADOS
Para a realizacéo do experimento do vinho tinto, o delineamento experimental

utilizado foi inteiramente casualizado, sendo constituido de seis tratamentos

(diferentes pHs). Na avaliagcdo dos vinhos base rosés, o delineamento experimental
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adotado foi do tipo bifatorial, sendo seis diferentes vinhos tintos (pHs diferentes)
incorporado ao vinho base e quatro tempos distintos de avaliagcdes. Na avaliagdo dos
espumantes, o delineamento experimental adotado também foi do tipo bifatorial,
sendo quatro diferentes vinhos tintos (pHs diferentes) incorporado ao espumante e
qguatro tempos distintos onde as avaliagbes foram realizadas. Todos os tratamentos
foram realizados em triplicata e os resultados foram submetidos a analise de variancia
(ANOVA), seguida de teste de Tukey (5%), com o software estatistico SPEED Stat
3.0.

8. RESULTADOS

8.1 VINHO ALICANTE BOUSCHET

8.1.1 Evolucéao de parametros analiticos e cromaticos

Para compreender o impacto do uso da resina de troca catidnica no vinho tinto
Alicante Bouschet, nos seus diferentes percentuais de vinho tratado, resultando assim
em pHs distintos. A tabela 1 mostra os diversos parametros analiticos, cromaticos e

de composicéo fendlica de cada tratamento.

Tabela 1 - Caracteristicas gerais, cromaticas e composicao fendlica do vinho
Alicante Bouschet nos diversos pHs estudados.

pH 3,8 3,6 34 3,2 3,0 2,0
Grau alcodlico (% v/v) 11,63 a 11,60 a 11,58 a 11,55a 1155a 11,54 a
+ 0,042 10,141 + 0,056 + 0,070 + 0,070 + 0,028

AcUcares totais (g/L) 1,96 a 193 a 2,19 a 2,30 a 2,20 a 2,05a
+ 0,198 + 0,106 +0,127 + 0,056 +0,141 +0,212
Acidez Total (meg/L) 50,00 e 53,90 e 61,00d 65,80 c 70,50 b 93,10 a
+ 0,707 + 0,565 +1,414 +1,414 +1,414 + 0,707
Acidez Volatil (meq/L) 575a 5,50 a 533 a 518 a 5,00 a 5,16 a
+ 0,636 + 0,283 + 0,042 + 0,028 +0,141 + 0,084
SO, Livre (mg/L) 53,00 a 46,10 b 34,40 c 27,70d 20,90 e 11,75f
+ 0,707 +1,414 +0 +0,141 + 0,283 + 0,212
SO, Total (mg/L) 100,00 a 94,00 a 84,00 b 73,00 c 51,00d 25,00 e

+ 2,828 + 0,707 +1,414 + 2,823 +0 + 0,707




54

SO, Molecular (mg/L) 0,74 f 101e 1,18d 1,48 ¢ 1,71 b 4,61 a
+ 0,012 +0,014 +0,011 +0,021 + 0,020 + 0,012
420 nm 044 c 0,46 bc 0,50 bc 051b 0,71 a 0,71 a
+0,014 +0,028 + 0,035 + 0,053 + 0,037 + 0,007
520 nm 0,70d 0,78d 0,92c 1,02b 1,87 a 191a
+ 0,035 + 0,009 + 0,042 +0,011 +0,014 + 0,028
620 nm 0,17 a 0,17 a 0,17 a 0,17 a 0,16 a 0,15 a
+ 0,014 + 0,007 + 0,014 + 0,004 + 0,021 + 0,035
Intensidade 131c 1,40 bc 1,58 bc 1,70 b 2,74 a 2,77 a
+ 0,028 +0,141 + 0,028 +0,071 + 0,057 + 0,099
Tonalidade 0,62 a 0,59 a 0,56 a 0,50 ab 0,38 b 0,37 b
+ 0,028 +0,014 + 0,007 + 0,071 + 0,007 + 0,035
IPT 69,50 a 68,00 a 66,40 a 6550a 64,20 ab 59,50 b
+0,212 +1,414 +0,707 + 6,364 +0,283 +2,828
Taninos (g/L) 3,50 a 3,40 a 3,30 a 3,30 a 3,20 a 3,00 a
+ 0,028 +0,113 + 0,424 +0,141 + 0,353 +0,212
Antocianinas (mg/L) 795 a 737 b 610 c 546 d 493 e 474 f

+ 5,657 + 4,243 + 0,707 7,778 +1,414 + 2,828

Os dados apresentados como média + desvio padrédo (n=3). *Médias seguidas por letras distintas sao
significativamente diferentes pelo teste de Tukey (P<0,05). *420 nm, 520nm e 620 nm = absorbancia
aos 420 nm, 520nm e 620 nm com espectrofotdmetro IPT=Indice de Polifendis Totais (280 nm).

O tratamento com resina de troca cationica reduziu significativamente o pH do
vinho tratado e dos vinhos do corte, conforme visto em outros estudos (lbeas et al.,
2015; Just-Borras et al., 2022, Mistala et al., 2021). Os resultados referentes a
graduacdo alcoolica, acucares totais, acidez volatil, ndo tiveram diferencas
significativas. No que diz respeito a acidez total, os dados da Tabela 1 apresentam
diferencas significativas, conforme o pH foi alterado (diminuindo pelo uso da resina ou
corte entre vinhos), o parametro foi se elevando, sendo que no pH mais baixo,
constatou-se o maior valor de acidez total. O aumento da acidez esta relacionado ao
aumento da quantidade de H+ livre e diminuicdo dos cétions (Tabela 3). Esses
resultados vao ao encontro da funcdo da resina catiénica e essa relagao progressiva
de aumento da acidez junto com a diminui¢do do pH ja foi descrita em outros estudos
(Walker et al., 2002; Mira et al., 2006). O fato de nao ter sido encontrado mudancas
significativas na graduacdo alcodlica, agucares totais, acidez volatil mostra que a
passagem pela resina ndo influenciou nesses parametros. Esse resultado ja havia

sido observado nos estudos de Just-Borras et al., (2022) e Cisilotto et al., (2019),
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considerando insignificante o efeito sobre parametros como teor de etanol e aglcares
residuais em vinhos base espumante.

A relagéo entre SO: ativo e livre s6 se modifica com o pH (Blouin; Peynaud,
2006). A acdo do SO2 aumenta em torno de 20% com uma diminuigdo do pH em 0,1,
contribuindo para uma melhor estabilidade microbioldgica e quimico-fisica (Ribéreau-
Gayon et al., 2007). Pode-se verificar diferengas significativas na fragdo ativa
(molecular) em funcdo do SO: livre devido a variagdo de pH. Percebeu-se que
conforme o pH foi diminuido a atividade protetora do SO:2 foi sendo mais elevada,
reforcando que a diminuicdo da necessidade do conservante dependendo do
pardmetro de pH. A atividade microbiana perde atividade em niveis mais baixos de
pH, aumentando a protecao por didxido de enxofre.

Em relacédo a influéncia dos diferentes pHs devido a acidificacdo com resina de
troca cationica na cor dos vinhos, os valores de absorbancia 420 nm e 520 nm
aumentaram significativamente conforme o pH dos vinhos foi diminuido, apresentando
um aumento na coloracéo amarela e vermelha, respectivamente. No estudo de Mistala
et al., 2021, constatou-se que 0s tratamentos por resinas de troca catidnica modificam
amplamente a composi¢édo quimica do vermelho (520 nm) dos vinhos. Isso pode ser
explicado pela acidez dos vinhos, que aumentou conforme a porcentagem do vinho
tratado aumentou, além disso, em pH acido a forma estrutural da antocianina € a forma
protonada, ou seja, cétion flavilium (Mistala et al., 2021).

A tonalidade da cor diminuiu conforme o pH foi diminuindo, mostrando uma
menor tendéncia a oxidacéo dos vinhos. Como esperado, a intensidade de cor diminui
conforme o pH do vinho era maior, isso é devido a menor quantidade de pigmentos
no vinho e pelo deslocamento das antocianas para suas formas incolores (Forino et
al., 2020). Além disso, devem ser tidas em conta as vantagens fisico-quimicas que se
produz nos vinhos tratados, como o baixo pH, a melhoria da cor e a preservagao
microbiolégica dos vinhos (Lasanta; Caro; Perez, 2013; Mira et al., 2006).

Assim como em um estudo realizado com uma variedade de uva tinta
americana utilizando resina de troca catibnica em pré-fermentacdo, o indice de
polifendis totais diminuiu para em alguns tratamentos (Walker et al., 2003). No estudo,
ndo foram observadas diferencas significativas no indice de polifendis totais. Nos

resultados de Mira et al. (2004) e Ibeas et al. (2015), foi relatado uma diminuicdo dos
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polifendis de vinhos tintos que foram tratados por resinas ibnicas, em funcdo da
reducédo do pH.

N&o se percebeu diferencas significativas no teor de taninos na medida que o
pH vai diminuindo. Outros autores relatam ligeiras diminui¢cées no teor de taninos dos
vinhos tintos apos um tratamento com resina idnica (Ibeas et al., 2015; Lasanta; Caro;
Perez, 2013).

Observaram-se diferencas significativas no caso das antocianinas que
diminuiram com o aumento da percentagem do vinho adicionado. A alta perda de
antocianinas pode ser devido a retencao de pigmento na superficie da resina (Mira et
al., 2006; Mistala et al., 2021).

8.1.2 Estabilidade oxidativa

Os resultados dos testes de estabilidade oxidativa séo mostrados como o valor
de matiz final para amostras apds um teste de oxidacao acelerada. Pode-se observar
pelos resultados da Tabela 2, que todos os vinhos com maior porcentagem de vinho
tratado por resina idnica, ou seja, com pH menor, possuem significativamente uma
melhor estabilidade oxidativa, pois apresentam menor tonalidade, sendo que o
tratamento de menor pH apresentou 0 menor incremento liquido. Este efeito é
possivelmente devido a reducao dos teores de ferro (Tabela 3), pela influéncia que
esse elemento possui como catalisador de oxidacao, e esta poderia ser uma vantagem

adicional do uso da técnica de troca idnica para acidificacéo de vinhos.

Tabela 2 - Resultado do teste de estabilidade oxidativa do vinho tinto Alicante
Bouschet com base em parametros de tonalidade

pH 3,8 3,6 3,4 3,2 3,0 2,0
0,645 Ba 0,601 Bb 0,555 Bc 0,529 Bd 0,502 Be 0,385 Bf
+ 0,006 + 0,003 + 0,003 + 0,002 + 0,002 + 0,006
0,718 Aa 0,674 Ab 0,631 Ac 0,608 Ad 0,577 Ae 0,451 Af
+ 0,005 + 0,005 + 0,004 + 0,005 + 0,006 + 0,003

Tonalidade Inicial

Tonalidade Final

Incremento 0,073 0,073 0,076 0,079 0,074 0,065

Resultados estdo expressos com média + desvio padrédo (n=3). Médias seguidas por letras distintas
maiusculas nas colunas (expressando a diferenca entre a tonalidade inicial e final de cada tratamento);
e letras mindsculas nas linhas (expressando a diferenga entre os tratamentos), séo significativamente
diferentes pelo teste de Tukey (p<0,05). Incremento = diferenca entre tonalidade inicial e tonalidade
final.
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Na tabela 2, é possivel visualizar diferengas significativas entre a tonalidade
inicial e final em todos os tratamentos, evidenciando que o teste de oxidacao teve
efeitos nas amostras. Da mesma forma, ocorreram diferencas significativas entre
todos os tratamentos, com uma reducao significativa na tonalidade a medida que os
vinhos possuiam menor pH. Isso corrobora com a teoria de que com menores pHs
existe uma melhor estabilidade oxidativa dos vinhos, assim como Lasanta; Caro;

Perez (2013) constataram em seu estudo.

8.1.3 Influéncia do conteudo de cations na evoluc¢édo no vinho

O uso da resina catiénica permite que, além do potassio, o tratamento remova
outros cations do vinho, como calcio, magnésio, sodio, ferro e cobre. O conteudo
desses cétions, tanto no vinho inicial quanto nos outros tratamentos, esta listado na
tabela 3.

Tabela 3 - Concentracdes de cétions nos diversos tratamentos de vinho tinto
Alicante Bouschet com diferentes pHs

pH 3,8 3,6 34 3,2 3,0 2,0
Potéassio (mg/L) 842,33 a 693,93 b 556,94 c 432,86 d 358,42e 147,80f
+7,57 +5,77 + 8,09 +9,38 + 6,94 + 5,27
Célcio (mg/L) 5,58 a 491 b 4,55 bc 4,29 cd 3,95d 323 e
+0,01 +0,01 + 0,00 + 0,00 +0,01 + 0,07
Magnésio (mg/L) 551a 4,70 b 3,62 ¢ 291d 235e 0,028 f
+0,16 + 0,07 +0,04 + 0,06 +0,11 + 0,07
Sédio (mg/L) 21,66 a 20,53 b 19,85 bc 19,05 cd 18,03d 15,30 e
+0,11 +0,21 + 0,56 +0,11 +0,28 +0,34
Manganés (mg/L) 3,19a 2,89b 243 ¢ 2,07d 1,72 e 0,01f
+0,02 + 0,02 + 0,02 + 0,02 + 0,02 + 0,00
Zinco (mg/L) 2,98 a 261b 2,17 ¢ 1,82d 147 e 0,05 f
+0,14 + 0,26 + 0,07 + 0,01 + 0,06 + 0,07
Ferro (mg/L) 0,483 a 0,475 a 0,416 b 0,400 b 0,349 ¢ 0,144 d
+0,02 +0,01 + 0,02 + 0,02 + 0,02 + 0,02
Cobre (mg/L) 0,022 a 0,017 a 0,013 a 0,017 a 0,017 a 0,017 a
+0,01 + 0,00 +0,01 + 0,00 + 0,00 + 0,00

* Resultados estdo expressos com média + desvio padrdo (n=3). Médias seguidas por letras distintas
nas colunas sao significativamente diferentes pelo teste de Tukey (P<0,05).

O potassio (K) foi um dos metais que tiveram maior interacdo com a resina. A

diminuicdo ocorreu gradativamente ja a partir do pH 3,8 com diferencas significativas
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entre todos os tratamentos, sendo que ocorreu uma reducao de 82,5% na quantidade
de K quando comparadas as amostras de pH 3,8 a 2,0. A reducdo do potassio
influencia diretamente a reducéo do pH (Just-Borras et al., 2022). Mesmo levando em
consideracdo que o vinho ja havia passado por estabilizacao tartarica ocorreu uma
significativa reducéo no cation potassio. Alguns estudos, como de Ibeas et al. (2015),
Mira et al. (2004), Simbes (2014), Ponce et al., (2018), obtiveram resultados de
melhoras na estabilizacdo tartarica, em testes com a utilizacdo de resinas de troca
ibnica em vinhos. A reducéo do cation K € uma das propostas da utilizacdo das resinas
ibnicas para estabilizacdo tartarica dos vinhos, o que é muito importante em se
tratando do produto final onde a maioria dos consumidores ndo admite a presenca de
sais no produto e onde a estabilizacdo a frio tem um custo elevado.

Com o calcio (Ca) e o magnésio (Mg), também ocorreu uma reducédo
significativa. Iniciou a partir do pH 3,8 até o pH 2,0. Esse resultado vai ao encontro da
revisdo bibliografica, a qual, segundo Ribéreau-Gayon et al. (1977), constata-se que
a facilidade de troca dos cations aumenta conforme sua valéncia. A diminuicdo no
cation calcio foi de 42%, quando comparadas as amostras de pH 3,8 e 2,0. Em relacéo
ao magnésio, a reducdo entre os tratamentos de pHs 3,8 e 3,0 foi de 57,35%, sendo
que o pH 2,0 apresentou uma reducdo muito grande em relacdo aos demais
tratamentos. O calcio possui uma solubilidade menor que a do potassio, portanto a
sua estabilizacao é mais dificil, ja que com sua remoc¢ao gera uma menor possibilidade
da formacé&o de tartarato de calcio no vinho (Ribéreau-Gayon et al., 2007).

No trabalho de Ibeas et al. (2015), as analises de potassio e calcio tiveram uma
reducdo significativa dos tratamentos com reducdo do pH. Como esperado e
observado no estudo de Melero (2009), também ocorreram reduc¢des significativas nos
cations potéassio, calcio, ferro e cobre na andlise de vinhos tintos.

O sodio (Na) apresentou uma reducao significativa na maior parte dos
tratamentos, porém com menores discrepancias, se comparado com a maioria dos
cations, aproximadamente 29,4%. Apesar de ter a mesma valéncia que o potassio (K),
0 sOdio possui um menor niumero atbmico, além de ter uma concentragdo mais baixa
de vinho. Entretanto, segundo 0Ss nossos resultados essa resina nao possui
seletividade na remocé&o dos céations. (lbeas et al., 2015)

No estudo de Mira et at. (2006), a resina apresentou boa afinidade para

potassio, sédio, calcio e magnésio. A variacdo da concentracdo de potassio e sédio
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durante o processo é semelhante. O uso da resina catidnica permite que, além do
calcio e potassio, o tratamento remova outros cétions do vinho, como ferro e cobre,
favorecendo aspectos ligados a longevidade e estabilidade do vinho (Lasanta; Caro;
Perez, 2013).

O zinco (Zn) e manganés (Mn), a exemplo dos outros metais, também
obtiveram reducdes significativas em todos os tratamentos. Avaliando a diminui¢ao
percentual entre os tratamentos de pH 3,8 e pH 2,0, as reducdes foram de muito
significativas. A presenca do manganés no vinho € de origem variada, pode ser pela
absorcdo do solo, através de produtos fitossanitarios utilizados na uva ou produtos
enoldgicos usados na vinificagdo. Os tintos geralmente possuem teores mais altos do
metal, que variam de 0,70 a 6,70 ppm. Ja o zinco é um constituinte natural da uva,
sendo que sua presenca no vinho sera tanto mais significativa quanto maior for o
periodo de maceracgao, com teores variando de 0,5 a 4 ppm (Curvelo-Garcia; Catarino,
1998).

Na analise do cobre (Cu), conforme figura 17, ndo foi observado diferenca na
concentracdo das amostras de vinho tinto. Esses resultados concordam com as
observacdes anteriores relatadas por Ibeas et al. (2015), onde a resina utilizada néo
apresentou afinidade com o cobre. Outra possibilidade é o nivel de concentracao do
metal que é baixo, dessa forma, a chance de ocorrer a troca € muito baixa.

Em relacado ao teor de ferro (Fe) o tratamento controle e tratamentos com pouco
percentual de vinho tratado com resina idnica apresentaram resultados maiores em
relacdo aos que tiveram maior percentual de vinho tratado no corte do vinho tinto.
Avaliando os tratamentos de pH 3,8 e pH 3,6, nos teores de Fe, ndo se percebeu
diferencas significativas entre si, mesma situac&do que ocorreu nos tratamentos de pH
3,4 e pH 3,2. Em relacdo aos demais tratamentos, foram constatadas diferencas
significativas, principalmente comparando os pHs 3,0 e pH 2,0. Acredita-se que a
reducdo nos teores de ferro contribuam para a estabilidade oxidativa (tabela 2), visto
que o metal é catalisador de oxidacdo (Lasanta; Caro; Perez, 2013; Danilewicz, 2018).

O ferro pode atuar como um catalisador de oxidacdo devido a sua capacidade
de facilitar reacdes de oxidagcao que podem resultar na deterioracéo do vinho. O vinho
€ uma bebida complexa que contém uma variedade de compostos organicos,
incluindo &cidos, acucares, polifenodis e compostos aromaticos (Ribéreau-Gayon et al.,
2006; Danilewicz, 2016).
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Quando o vinho é exposto ao oxigénio, ocorrem Varias reacdes de oxidacao
que podem alterar suas caracteristicas sensoriais e reduzir sua qualidade. O ferro
presente no vinho pode catalisar essas reacdes de oxidacgao, facilitando a conversao
de compostos organicos, como acidos fendlicos e taninos, em produtos oxidados
indesejaveis. Além disso, conforme o pH vai diminuindo, o residual de Ferro, induzido
pelos polifendis, se torna insignificante (Kontoudakis et al., 2017).

Esses produtos oxidados podem levar a mudancas na cor, sabor e aroma do
vinho, resultando em um produto final de qualidade inferior. Portanto, para garantir a
estabilidade oxidativa dos vinhos e preservar sua qualidade, é importante minimizar a
presenca de ferro no vinho, sendo que as resinas de troca i6nica podem ser uma boa

técnica que pode auxiliar nesse sentido.
8.2 VINHO BASE BRANCO TREBBIANO/ PROSECCO
8.2.1 Evolucéao de parametros analiticos e cromaticos

Antes da realizacdo dos assemblages para realizacdo dos experimentos, em
junho de 2022, foram realizadas algumas analises prévias no vinho base branco
Trebbiano/Prosecco. A tabela 4 apresenta os parametros fisico-quimicos da amostra

de vinho base.

Tabela 4 - Parametros fisico-quimicos do vinho base Trebbiano/Prosecco

Alcool Acucares Acidez Total Qgg;ﬁ pH SOz Livre SO:Total
(% vol) Totais (g/L) (meg/L) (meg/L) (mg/L) (mg/L)

10,75+0,07 1,45%+0,08 7754+0,21 4,10+0,07 3,38+x0,01 219%+0,14 64,3+0,92

* Resultados estao expressos com média + desvio padréo (n=3).

A Tabela 5 apresenta os principais parametros cromaticos dos vinhos base
rosés, apos assemblages quadrimestrais com vinho tinto, a fim de avaliar o
comportamento do processo de corte do vinho base com o vinho tinto acidificado com

a resina, durante o ciclo vinicola.
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Tabela 5 - Evolugéo dos parametros de absorbancia em 420, 520, 620nm; intensidade
corante (IC); e tonalidade de vinhos base Trebbiano/Prosecco rosés obtidos a partir
do assemblage com vinho tinto de diferentes pHs tratado com resina cationica

Parametros Trat.

0 meses

4 meses

8 meses

12 meses

pH 2,0
pH 3,0
pH 3,2
pH 3,4
pH 3,6
pH 3,8

420 nm

0,20 Da = 0,003
0,20 Da = 0,002
0,20 Dab + 0,002
0,19 Db + 0,002
0,19 Dab + 0,003
0,19 Da + 0,003

0,21 Cc £ 0,002
0,21 Chc = 0,002
0,22 Cb + 0,003
0,22 Cab = 0,003
0,22 Cab = 0,002
0,23 Ca + 0,002

0,23 Bc £0,003
0,24 Bab = 0,002
0,24 Bbc + 0,003
0,25 Ba + 0,003
0,24 Bab = 0,002
0,25 Ba + 0,002

0,25 Ac £ 0,001
0,25 Ac = 0,002
0,26 Abc = 0,001
0,26 Abc = 0,002
0,26 Ab £ 0,001
0,27 Aa + 0,003

pH 2,0
pH 3,0
pH 3,2
pH 3,4
pH 3,6
pH 3,8

520 nm

0,24 Aa = 0,002
0,23 Ab + 0,001
0,23 Aab = 0,001
0,23 Abc = 0,002
0,22 Acd = 0,003
0,22 Ad * 0,002

0,23 Aa £ 0,002
0,23 Aab * 0,003
0,23 Aab * 0,003
0,22 Abc + 0,002
0,22 Abc = 0,002
0,22 Ac + 0,003

0,22 Ba £ 0,002
0,22 Ba £ 0,002
0,22 Ba £ 0,002
0,21 Bab + 0,002
0,21 Bab = 0,002
0,21 Bb + 0,003

0,22 Ba = 0,002
0,21 Cb £ 0,001
0,20 Cc = 0,001
0,20 Cc = 0,002
0,19 Cd £ 0,001
0,17 Ce + 0,003

pH 2,0
pH 3,0
pH 3,2
pH 3,4
pH 3,6
pH 3,8

620 nm

0,03 Ba + 0,002
0,03 Ba + 0,002
0,03 Ca = 0,002
0,03 Ba = 0,002
0,03 Ba = 0,002
0,03 Ba + 0,002

0,04 Aa £ 0,002
0,04 Aa £ 0,002
0,04 Aa £ 0,002
0,04 Aa £ 0,002
0,04 Aa £ 0,002
0,04 Aa + 0,002

0,04 Aa + 0,002
0,04 Aa + 0,002
0,04 Aa £ 0,002
0,04 Aa £ 0,002
0,04 Aa £ 0,002
0,04 Aa + 0,002

0,03 Bc + 0,003
0,03 Bbc + 0,003
0,04 Bbc + 0,003
0,04 Abc + 0,003
0,04 Aab + 0,003
0,04 Aa +0,003

pH 2,0
pH 3,0
pH 3,2
pH 3,4
pH 3,6
pH 3,8

Brilho (%)

52,43 Aa + 0,971
50,21 Aa + 0,922
51,22 Aa + 0,401
51,33 Aa £ 0,494
49,61 Aa+1,118
49,16 Aa + 0,653

46,86 Ba + 0,184
44,52 Bab *1,493

43,57 Babc £ 0,242
43,57 Babc £ 0,459

40,60 Bcd * 1,388
37,55 Bd * 0,325

37,63 Ca + 4,760
35,87 Ca + 0,607
35,60 Cab + 2,050
32,87 Cbc + 1,253
33,30 Chc + 0,607
31,87 Cc + 0,803

34,43 Ca + 1,446
31,85 Da + 1,601
25,49 Db + 1,587
24,97 Db + 8,058
19,04 D¢ + 0,177
4,76 Dd + 2,664

pH 2,0
pH 3,0
pH 3,2
IC pH 3,4
pH 3,6
pH 3,8

0,47 Ca = 0,002
0,46 Cab = 0,002
0,46 Cabc+0,001
0,45 Ccd = 0,007
0,45 Cbcd+0,003
0,44 Bd * 0,007

0,48 Ba + 0,005
0,48 Ba £+ 0,005
0,49 Ba + 0,003
0,48 Ba + 0,007
0,48 Ba + 0,003
0,49 Aa + 0,005

0,50 Aa + 0,005
0,50 Aa + 0,005
0,50 Aa + 0,003
0,50 Aa 1,253
0,50 Aa + 0,007
0,49 Aa + 0,803

0,50 Aa + 0,003
0,49 ABab + 0,004
0,49 ABab + 0,004
0,49 Bab + 0,004
0,49 Aab = 0,003
0,48 Ab * 0,005

pH 2,0
pH 3,0
pH 3,2
pH 3,4
pH 3,6
pH 3,8

Tonalidade

0,83 Da + 0,021
0,86 Da * 0,020
0,85 Da+ 0,006
0,84 Da * 0,006
0,86 Da + 0,016
0,88 Da + 0,013

0,88 Cd + 0,015
0,93 Ccd = 0,021
0,94 Cc £0,014
0,98 Cbc + 0,002
1,01 Cab £ 0,019
1,05 Ca + 0,009

1,06 Bc + 0,016
1,11 Bbc £ 0,012
1,09 Bc + 0,028
1,16 Ba + 0,015
1,14 Bab £ 0,009
1,17 Ba + 0,008

1,16 Ad £ 0,014
1,20 Ad +£0,016
1,30 Ac + 0,017
1,31 Ac + 0,025
1,41 Ab £0,012
1,64 Aa + 0,036

* Os dados apresentados como média + desvio padrdo (n=3). Médias seguidas por letras distintas
mailsculas nas linhas (expressando a diferenca da realizacdo do assemblage em diferentes tempos);
e letras mindsculas nas colunas (expressando a diferencga entre os tratamentos), sao significativamente
diferentes pelo teste de Tukey (p<0,05). *420 nm, 520nm e 620 nm = absorbancia aos 420 nm, 520nm
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e 620 nm com espectrofotdmetro; Brilho (%) = porcentagem de brilho; IC= intensidade corante, Trat. =
tratamento. Andlises a cada 4 meses durante 1 ano.

Em relacéo a influéncia dos diferentes tratamentos na cor dos vinhos rosés, os
valores do comprimento 420nm, que representa a coloracdo amarela, apresentou
diferencas significativas em quase todos os meses. Na comparacdo do momento do
corte em diferentes tempos, a coloragdo amarela intensificou, quando nos cortes
foram feitos em 4, 8 e 12 meses. Em relacao as diferencas dos tratamentos entre si,
percebesse diferencas significativas, principalmente quanto maior for o tempo de
avaliacdo, dessa forma, os tratamentos de pHs mais altos possuem um indice maior
de A420 nm.

Em relacéo ao comprimento 520 nm que representa a coloracdo vermelha dos
vinhos rosés, pelos resultados observados na Tabela 5, percebesse ao longo dos
meses, uma diminui¢éo significativa dos indices em todos os tratamentos estudados.
Segundo a avaliagdo entre os tratamentos, ocorreu um aumento na coloracdo
vermelha, conforme foi sendo utilizado vinho com pH mais baixo no assemblage do
vinho base rosé. No estudo de Mistala et al., 2021, constatou-se que 0s tratamentos
por resinas de troca catibnica modificam amplamente a composi¢cdo quimica do
vermelho dos vinhos. Na maioria dos tratamentos, a redug&o no pH teve influéncia
significativa no aumento do parametro, sendo que com o passar do tempo a coloracdo
vermelha se manteve melhor em tratamentos com vinhos de pHs menores, mesmo
que com cortes 12 meses apos a elaboracado dos produtos.

O brilho foi um dos parametros que mais apresentou diferencas em relacao a
avaliacdo dos tratamentos entre si. Apesar de nao ter diferencas significativas no
primeiro tempo de avaliacdo, percebeu-se que ocorreram grandes alteracbes com o
passar do tempo, sendo que apds 12 meses as diferencas foram significativas,
evidenciando que valores menores de pH tendem a manter uma maior porcentagem
de brilho nos vinhos rosés ao longo do tempo. O brilho é um parametro que indica a
dominancia da coloragdo vermelha, ou seja, quanto mais elevada for a absorbancia
ao comprimento de onda correspondente ao vermelho, mais elevado sera o brilho
(Rodrigues, 2011).

A intensidade de cor apresentou aumentos significativos nos vinhos roseés,

avaliando as analises. Os tratamentos em que o0s vinhos tintos do assemblage
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possuiam pHs menores, apresentaram menores indices de IC. A consequéncia
principal da variacao da intensidade corante esté ligada ao comprimento 420 nm.

Em relacdo ao parametro da tonalidade. Os tratamentos que tinham na
composicdo do assemblage vinhos com pHs menores, apresentaram em todos os
periodos de avaliagdo, indices menores de tonalidade. Com o passar do tempo 0s
indices aumentam significativamente em todos tratamentos. E possivel relacionar uma
menor variacdo na tonalidade em tratamentos de pH menores, que é indicativo de
menor oxidacdo ao longo do tempo.

A Tabela 6, apresenta a avaliagdo das caracteristicas cromaticas, sob
coordenadas CIELab de vinhos base rosés obtidos a partir do assemblage com vinho
tinto de diferentes pHs tratado com resina de troca cationica, cada quatro meses
durante um periodo um ano.

Analisando os dados obtidos na Tabela 6, na coordenada L* (luminosidade),
em todos os tratamentos ndo diferiu estatisticamente, independente da data da
realizacdo do corte.

Em geral, valores de a* foram significativamente maiores e os valores de b*
foram menores. Na primeira data de corte, no inicio do estudo diminuiram com o
aumento do avanco das datas de corte, e consequente periodo de envelhecimento do
vinho alicante bouschet e base branco.

Os vinhos base rosés, obtidos da adicdo de vinho tinto com pH menor,
apresentaram valores de a* maiores significativamente, em relagéo aos tratamentos
que tiveram a adicdo de vinho tinto com pH maior. E possivel perceber uma
significativa reducdo nos valores de a*, conforme a data do corte, evidenciando uma
reducdo na coloracdo vermelha dos vinhos rosés em todos tratamentos. Este fato
pode ser explicado pela acidez dos vinhos que foi maior a medida que a porcentagem
de vinho com pH menor aumentou. A quantidade relativa de cada forma estrutural de
antocianinas, que coexistem em equilibrio, é fungcéo do pH do meio. Em um pH &acido,

a forma predominante é a forma protonada (cation flavilium) (Mistala et al, 2021).
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Tabela 6 - Evolugdo das coordenadas de cor CIELab de vinhos base rosés obtidos a
partir do assemblage com vinho tinto de diferentes pHs tratado com resina cationica

Parametros  Trat. 0 meses 4 meses 8 meses 12 meses
pH2,0 87,27 Aa+0,712 86,54 Aa = 0,707 87,03 Aa+0,710 88,25 Aa = 0,084
pH 3,0 87,35Aa+0,713 87,09 Aa+0,711 87,38 Aa+ 0,713 87,56 Aa = 0,853
L+ pH 3,2 87,47 Aa+0,714 87,79 Aa = 0,709 87,06 Aa+0,711 87,36 Aa = 0,515
pH 3,4 87,47 Aa+0,717 87,05 Aa+0,711 87,35 Aa+0,713 87,92 Aa £0,198
pH 3,6 87,85Aa+0,716 87,38 Aa£0,713 87,25 Aa+0,712 87,82 Aa £ 0,139
pH 3,8 88,07 Aa+0,719 87,12 Aa+0,711 88,48 Aa+0,714 88,18 Aa £ 0,416
pH 2,0 16,28 Aa+0,133 14,20 Ba £ 0,146 12,41 Ca+£ 0,101 11,00 Da + 0,095
pH 3,0 1552 Ab +0,127 13,93 Bab + 0,080 12,34 Ca £ 0,101 10,84 Dab + 0,167
a* pH 3,2 15,43 Ab +0,126 13,84 Bab + 0,056 12,12 Cab = 0,099 10,50 Db £ 0,121
pH 3,4 14,91 Ac+0,122 13,75Bb £ 0,174 12,16 Cab = 0,100 10,45 Db + 0,184
pH 3,6 14,88 Ac +0,121 13,34 Bc £ 0,167 12,05 Cab = 0,098 10,48 Db + 0,285
pH 3,8 14,35 Ad +0,117 12,91 Bd + 0,062 11,91 Cb = 0,097 8,71 Dc £ 0,221
pH 2,0 4,78 Db + 0,002 5,86 Cd + 0,053 8,25 Bc £ 0,040 9,55 Ad + 0,200
pH 3,0 4,84 Db + 0,033 5,89 Cd + 0,019 8,25Bc £0,134 9,92 Ac £ 0,066
b* pH 3,2 4,86 Db + 0,039 5,95 Ccd + 0,049 8,41 Bbc + 0,066 10,17 Ac £ 0,057
pH 3,4 4,85 Db + 0,039 6,39 Cab + 0,068 8,58 Bb + 0,061 10,46 Ab + 0,182
pH 3,6 4,97 Dab + 0,052 6,18 Cbc + 0,056 8,57 Bb + 0,129 10,50 Ab + 0,145
pH 3,8 5,21 Da + 0,040 6,58 Ca + 0,062 8,88 Ba + 0,071 10,83 Aa + 0,135
pH 2,0 17,09 Aa+0,140 15,66 Ba + 0,128 15,04 Ca £ 0,123 13,62 Da + 0,346
pH 3,0 16,26 Ab +0,133 14,97 Bbc + 0,122 14,57 Bb £ 0,119 13,35 Cab + 0,257
o pH 3,2 16,22 Ab +0,133 15,15 Bb + 0,124 14,89 Bab + 0,121 13,01 Cb + 0,186
pH 3,4 15,68 Ac +0,128 14,96 Bbc + 0,122 14,70 Bab + 0,120 11,90 Cc £ 0,125
pH 3,6 15,63 Ac +0,127 14,57 Bcd + 0,119 14,70 Bab + 0,120 10,84 Cd + 0,085
pH 3,8 1515Ad +0,124 14,21 Bd + 0,116 14,47 Bb £ 0,118 10,67 Cd + 0,099
pH 2,0 17,77 Dab + 0,168 23,21 Cd +0,189 32,88 Bc + 0,332 40,16 Ad £ 0,159
pH 3,0 17,37 Db + 0,143 23,78 Ccd £ 0,194 34,26 Bb £ 0,241 40,82 Ad + 0,556
pH 3,2 17,94 Dab + 0,146 24,03 Cbcd + 0,196 34,59 Bab + 0,283 41,11 Acd £0,148
h* pH 3,4 18,00 Dab + 0,510 24,91 Cab £ 0,192 34,15 Bb £ 0,279 42,54 Ab + 0,107
pH 3,6 17,83 Dab + 0,535 24,71 Cabc + 0,266 34,91 Bab £ 0,285 42,08 Abc £0,717
pH 3,8 18,68 Da + 0,153 25,64 Ca = 0,005 35,51 Ba + 0,290 44 52 Aa + 1,096

* Os dados apresentados como média + desvio padrdo (n=3). Médias seguidas por letras distintas
maiulsculas nas linhas (expressando a diferenca ao longo do tempo); e letras mindsculas nas colunas
(expressando a diferenca entre os tratamentos), sé@o significativamente diferentes pelo teste de Tukey
(p=0,05). L* = luminosidade; a* = componente verde-vermelho; b* = componente azul-amarelo; C* =
cromaticidade da cor; h = angulo da tonalidade da cor; Trat. = tratamento. Andlises a cada 4 meses
durante 1 ano.

Em todos os casos, a coordenada b* aumentou. E possivel acompanhar a

evolucdo dos vinhos através da oxidacdo e aumento da cor amarela das amostras.

Constatou-se um aumento no valor desta coordenada conforme a data de realizacéo

do corte ao longo dos meses de avaliacdo. Apesar do aumento ocorrer em todos os
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vinhos, o tratamento controle sempre apresentou 0s maiores valores, sugerindo uma
maior oxidag&o ao longo do tempo comparando com os vinhos tratados.

Com a medicdo dos parametros CIELab, estudou-se a evolucdo dos
parametros colorimétricos do vinho base branco somado ao vinho tinto alicante
bouschet e realizacdo do assemblage ao longo do ano. Desta analise, concluiu-se
que, com o aumento do tempo de armazenamento, as coordenadas colorimétricas a*
e b* apresentam um comportamento semelhante em todas as amostras, sendo que
a* diminui e b* aumentou gradualmente no periodo analisado, traduzindo uma
diminuicdo dos tons vermelhos e um aumento dos tons amarelados no vinho,
respecivamente. As coordenadas a* e b* seguem a tendéncia prevista por Hernandez
et al. (2011) em seu estudo sobre a avaliacdo da evolucdo de vinhos brancos e rosés.

A coordenada C*, referente a cromaticidade ou saturacdo da cor, reflete a
vivacidade da cor (De Oliveira, et al., 2011). Percebesse que ndo héa reducéo
significativa em todos tratamentos, conforme avanco da data de corte. Os tratamentos
com a adicao de vinho tinto com pHs menores, apresentaram maiores valores de C*,
evidenciando que em pHs menores a vivacidade da cor é maximizada, assim como
apresentou Heredia et al. (1998) em seu estudo.

No angulo de tonalidade (h), pode ser observado na tabela 6, que ocorreu um
aumento gradativo nos valores da coordenada conforme o avanco das datas de corte,
obtendo diferencas significativas. Em relacdo a avalicdo comparativa dos tratamentos,
as diferencas mais significativas ocorreram entre as datas extremas de corte (que
diferiram 12 meses entre si). Ficou evidenciado a relagdo entre o aumento de b*
(amarelo) e diminuicdo de a* (vermelho), implicando em um envelhecimento do vinho

base rosé.

8.3 ESPUMANTE ROSE

8.3.1 Evolucéo de parametros analiticos e cromaticos

A tabela 7 apresenta os parametros fisico-quimicos dos espumantes brut apés

os assemblages com vinho Alicante Bouschet (2%) em diferentes pHs iniciais

(experimento 1).
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Tabela 7 - Parametros fisico-quimicos do espumante rosé apés adi¢cdo de 2% de vinho
Alicante Bouschet com diferentes pHs iniciais, tratados com resina de troca catidonica

pH do Alcool AclUcares  Acidez  Acidez pH SOz Livre SO2
Alicante (% vol) Totais Total Volatil (mg/L) Total
Bouschet (g/L) (meg/L) (meq/L) (mg/L)
pH 3,8 12,02 a 12,11 a 74,38a 6,90a 3,34ab 64,00 a 142,30 a
+0,021 +0,120 +1,414 +0,071 £0,007 + 1,414 + 0,990
pH 3,4 11,89 a 12,06 a 75,03a 6,00b 3,35a 58,30ab 136,10 b
+ 0,057 + 0,028 +0,707 0,212 +£0,010 + 0,990 + 1,273
pH 3,0 1191 a 11,89 a 75,75a 6,3lab 3,32ab 51,30 b 126,28 ¢
+ 0,064 +0,127 +0,536 +0,035 10,014 +1,838 + 0,035
pH 2,0 11,94 a 11,66 a 79,20a 7,03a 3,30b 32,20 c 121,55¢c

+ 0,035 + 0,226 +0,243 +0,318 0,014 +3,111 + 2,051

* Os dados estdo apresentados como média = desvio-padrdo (n=3). Valores seguidos de letras
diferentes, na mesma coluna, dentro de cada parédmetro fisico-quimico, apresentam diferenca
significativa ao nivel de 5% de significancia.

Conforme observado na Tabela 7, os espumantes rosés obtidos a partir do
vinho tinto controle e tratamentos com diferentes pHs, ndo apresentaram diferencas
significativas no teor alcodlico, aglcares totais e acidez total. A acidez volatil, didxido
de enxofre livre e dioxido de enxofre total e 0o pH resultante do espumante com a
adicao de vinho tinto, apresentaram diferencas significativas principalmente quando o
assemblage foi com o vinho de menor pH.

Mesmo que utilizando uma parcela pequena de vinho tinto (2%) no assemblage
dos espumantes, com o0 objetivo de conferir cor aos espumantes, os tratamentos
realizados apresentaram diferencgas sutis no pH dos espumantes finais.

A cor é uma das propriedades visuais mais importantes dos vinhos e fornece
informacdes consideraveis sobre a sua qualidade. A cor € uma caracteristica visual
percebida a partir da refracdo ou reflexdo da luz na superficie dos objetos. A Tabela
8, apresenta a avaliacdo das caracteristicas cromaticas, sob coordenadas CIELab,
dos espumantes rosés obtidos por assemblage com vinho Alicante Bouschet com
diferentes pHs 3,8, 3,4, 3,0 e 2,0.
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Tabela 8 - Evolugéo das coordenadas de cor CIELAB dos espumantes roses,
cortados com vinho tinto de diferentes pHs a cada dois meses durante um periodo
de seis meses.

Coordenadas  Trat. 0 meses 2 meses 4 meses 6 meses

pH2,0 9181Ba+0,13 92,25ABa+0,21 92,35ABa+0,19 93,05Aa+0,21

L pH3,0 91,19Ba+0,04 91,90ABa+0,99 92,06 ABa+0,12 92,30 Aa+0,42
pH3,4 9135Ba+0,03 91,70Ba+0,28 92,02Ba+0,07 93,05Aa+0,21

pH3,8 9161Ba+0,09 91,80ABa+0,57 91,91 ABa+0,07 92,75Aa+0,21

pH 2,0 9,36 Aab +0,09 8,44 Ba+0,08 8,16 Ba+0,12 7,67 Ba+0,09
o pH 3,0 9,89 Aa+ 0,04 8,70 Ba + 0,03 7,95Ca+0,13 7,08 Dab £0,19
pH 3,4 9,61 Aab +0,07 8,74 Ba+0,04 8,09Ca+0,06 7,33 Dab 0,76

pH 3,8 9,25 Ab + 0,04 8,81 Aa+0,12 7,99Ba+0,09 6,84 Cb=+0,26

pH 2,0 4,53 Ca+0,01 4,82 Ca 0,08 563Ba+0,05 6,13 Aa+0,10
. pH 3,0 4,46 Ca = 0,50 493BCa+0,09 5,18Ba+0,06 5,96 Aab 0,05
b pH 3,4 4,10Ba+0,21 4,60 Ba £ 0,05 527 Aa+0,17 5,71 Aab £ 0,09

pH 3,8 3,99 Ba + 0,09 4,39 Ba+0,10 552 Aa+0,44 552 Ab +0,04

pH20 12,89Aa+0,04 1154Baz*0,16 9,37 Ca+0,03 8,52 Da+ 0,61

C* pH3,0 1253Aa+0,40 11,22Baz+0,05 9,22 Ca = 0,05 8,53 Ca+0,34
pH3,4 1224Aa+0,15 11,07 Baz*0,07 9,32 Ca+0,15 8,61 Da+ 0,34

pH3,8 12,22Aa+0,05 10,86 Ba+0,14 9,06 Ca + 0,07 8,28 Da + 0,27
pH2,0 3096Ca+0,04 3246Caz+=0,03 4862Ba*159 57,01Aab+1,59
- pH3,0 2992Ca+0,14 32,17Ca+0,08 48,25Ba+146 56,67 Aab +1,15
pH3,4 2942Ca+0,03 3095Ca+0,09 47,12Ba+1,04 57,61Aa+1,80

pH3,8 29,63Ca+0,12 30,40Caz+0,12 46,78Ba+0,52 54,91 Ab *0,04

Os dados apresentados como média + desvio padrdo (n=3). Médias seguidas por letras distintas
mailsculas nas linhas (expressando a diferenca ao longo do tempo); e letras mindsculas nas colunas
(expressando a diferenca entre os tratamentos), sédo significativamente diferentes pelo teste de Tukey
(P<0,05). L* = luminosidade; a* = componente verde-vermelho; b* = componente azul-amarelo; C* =
cromaticidade da cor; h = angulo da tonalidade da cor; Trat. = tratamento.

Analisando os dados da Tabela 8, na coordenada L* (luminosidade), todos os
tratamentos tiveram um aumento dos valores ao longo de seis meses, existindo uma
diferenca significativa entre o primeiro ponto avaliado e o0 sexto més de avaliacao, para
os tratamentos de pHs 2,0, 3,0 e 3,8. Ja para o tratamento pH 3,4, os pontos de 0, 2
e 4 meses apresentaram diferenca para o ponto de 6 meses de avaliagdo. No caso
dessa coordenada, os valores obtidos sdo proximos e as diferencas encontradas séo
relativamente baixas em todos os meses, inclusive nos que se obtiveram diferencas
estatisticas. Avaliando os tratamentos entre si, ndo se obteve diferengas estatisticas.

Seguindo a tabela 8, na coordenada a* todos os espumantes tiveram uma

diminuicao significativa na coloragdo vermelha ao longo dos meses. Avaliando os
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tratamentos entre si, o ponto inicial de avaliacdo apresentou diferencas estatisticas
entre os pHs 3,0, com maior valor e pH 3,8, com menor valor. Apds 2 e 4 meses, ndo
se obteve diferencas significativas. Apos 6 meses, ocorreu uma diferenca significativa
entre o pH 2,0, com menor valor e pH 3,8, com maior valor.

Na coordenada b* é possivel acompanhar a evolu¢do dos vinhos através da
oxidagdo e aumento da cor amarela das amostras. Percebe-se um aumento no valor
desta coordenada ao longo dos meses de avaliacdo. A Unica diferenca significativa
entre a avaliacdo dos tratamentos foi apds 6 meses, onde ocorreu uma alteracéo
significativa entre o pH 3,8, menor valor e pH 2,0, maior valor. Os resultados da
coordenada b* tiveram um aumento gradativo j& esperado em todos os tratamentos
devido a oxidacdo quimica que ocorre nos vinhos, porém na maioria dos tempos
houve pouca diferenca entre os tratamentos. Da mesma forma que nesse estudo
avaliando o marcador de cor amarela (Figura 19- 420 nm), um estudo com vinhos
base espumante, onde, os vinhos provenientes de mostos tratados com resina
apresentaram indices de intensidade de cor amarela mais baixos que os tratamentos
controle, indicando menor oxidacdo do que o tratamento padrdo ao longo do tempo
(Cisiloto et al., 2019).

Com relacéo ao valor de croma (C*), é possivel observar que os tratamentos
nao tiveram diferencas significativas entre eles no mesmo ponto de avalia¢do, contudo
percebeu-se diferencas em todas as amostras, com uma reducédo ao longo de 6 meses
de armazenamento.

No angulo de tonalidade (h), pelos resultados expressos na Tabela 9, ocorreu
um aumento gradativo nos valores da coordenada com o passar dos meses. Em
relacdo a avalicdo comparativa dos tratamentos, a Unica diferenca significativa
ocorreu apos 6 meses, onde o pH 3,8 teve o menor valor e se diferenciou do
tratamento pH 3,4, o restante ndo obteve diferencas significativas.

De maneira geral as andlises das coordenadas b* (amarelo) e de a* (vermelho),
mostram um aumento e aumento de b* e diminuigao de a*, implicando em uma maior
evolucao dos espumantes.

Em relacao a porcentagem de brilho, a Figura 17 apresenta em forma de grafico
de linha, que no ponto inicial (0 meses) ndo ocorreram diferengas significativas entre
os tratamentos. ApGs 2 meses, ocorreram diferencas significativas, sendo que o pH

3,4 obteve o menor valor de brilho, obtendo altera¢ces significativa para os pH 3,0 e
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2,0, com os maiores valores. Os pontos 4 e 6 meses tiveram diferencas significativas
entre a maioria dos tratamentos, sendo que os menores valores de brilho foram os de
pH mais alto. A variacdo da evolucéo do brilho, evidenciou em decréscimo nos valores
ao longo do tempo, com diferencas significativas. Com o passar do tempo, os vinhos
para corte com menor pH apresentaram melhores desempenhos em relagéo ao brilho

dos espumantes.

Figura 17 — Evolucao da Tonalidade, Brilho e Intensidade Corante de espumantes
rosés obtidos a partir do assemblage com vinho tinto de diferentes pHs tratados com
resina de troca catibnica, a cada dois meses, durante um periodo de seis meses.
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0,33
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0,30
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= pH 2,0 pH 3,0 ==ll=pH 3,4 =@==pH 3,8

Os dados apresentados como média + desvio padrdo (n=3). Médias seguidas por letras distintas
mailsculas (expressando a diferenca ao longo do tempo para 0 mesmo tratamento); e letras
minUsculas (expressando a diferenca entre os tratamentos no mesmo ponto de avaliacdo), sdo
significativamente diferentes pelo teste de Tukey (p<0,05).

O brilho & um pardametro que indica a dominancia da coloragéo vermelha, ou

seja, quanto mais elevada for a absorvancia ao comprimento de onda
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correspondente ao vermelho, mais elevado serd o brilho (Rodrigues, 2011). No
estudo de Moriones, 2023, vinhos rosés submetidos a degradacdo acelerada com
radiacdo UV, em diferentes tipos de embalagem, evidenciam o aumento progressivo
das tonalidades amarelas e consequentemente diminuicdo do componente vermelho
e brilho.

Analisando os dados da intensidade corante obtidos (Figura 17), pode-se
perceber uma diferenca significativa no ponto inicial de avaliagdo entre os pHs 2,0,
menor valor, e 3,0, com maior valor, contudo valores relativamente proximos. Apos
2 meses, ndo se obteve diferenca significativa entre os tratamentos. Ja apés 4
meses, ocorreu uma diferenca significativa entre os pHs 2,0, menor valor e pH 3,0 e
3,4, maiores valores, contudo, também com valores proximos. Na avaliacdo de 6
meses que se percebeu as maiores diferencas significativas entre os tratamentos.
Avaliando os tratamentos ao longo do tempo, pode-se ver diferencas significativas
entre todos os meses. O pH 2,0 apresentou valores mais proximos na evolucao entre
o tempo 0 e 6 meses, diferentemente do tratamento de pH 3,8 que apresentou a
maior discrepancia evolutiva no ponto inicial e final. E possivel relacionar uma menor
variacao na intensidade corante em pH menores.

A figura 17 apresenta o parametro da tonalidade. Nao se percebeu diferenca
significativa entre os tratamentos nos pontos 0 e 2 meses. Contudo, apés 4 e 6
meses observou-se diferencas significativas entre os tratamentos, sempre com
valores de tonalidade menores, ligados a adi¢cdo de vinho tinto com pHs mais baixos
no assemblage. Avaliando os tratamentos ao longo do tempo, pode-se ver diferencas
significativas entre todos os meses. O pH 2,0 apresentou valores mais proximos,
diferentemente do tratamento de pH 3,8 que apresentou a maiores diferencas. E
possivel relacionar uma menor variagdo na tonalidade em pH menores, que é
indicativo de menor oxidacao ao longo do tempo.

Pode-se observar na Figura 18, o comprimento 420nm, que representa a
coloracdo amarela do vinho, apresentou diferencas significativas em quase todos os
meses, na comparacdo da evolugcdo ao longo do tempo, sendo que a coloragéo
amarela vai se intensificando com o passar do tempo. Em relacéo as diferencas dos
tratamentos entre si, percebesse diferencas significativas, principalmente quanto
maior for o tempo, dessa forma os cortes com vinho tinto de pHs mais altos, resultam

em espumantes com um indice mais alto de 420 nm.
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Figura 18 — Evolugdo dos comprimentos 420 nm e 520 nm de espumantes roses
obtidos a partir do assemblage com vinho tinto de diferentes pHs tratados com
resina de troca cationica.

420 nm 520 nm
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Os dados apresentados como média = desvio padrdo (n=3). Médias seguidas por letras distintas
maiulsculas na linha (expressando a diferencga do tratamento ao longo do tempo); e letras mindsculas
(expressando a diferenca entre os tratamentos no mesmo ponto de avaliacdo), sdo significativamente
diferentes pelo teste de Tukey (p<0,05). Avaliacdo a cada dois meses, durante um periodo de seis
meses.

Em relacdo ao comprimento 520 nm que representa a coloracdo vermelha,
pelos resultados observados na figura 18, percebesse ao longo dos meses, uma
diminuicdo significativa dos indices em todos tratamentos estudados. Segundo a
avaliagdo entre os tratamentos, ocorreu um aumento na coloragdo vermelha,
conforme foi sendo utilizado pH mais baixo no assemblage do espumante rosé. Na
maioria dos tratamentos, a reducéo no pH teve influéncia significativa no aumento do
parametro, sendo que com o passar do tempo a coloracdo vermelha se manteve

melhor em tratamentos com vinhos de pHs menores.

8.3.2 Estabilidade oxidativa

Os resultados dos testes de estabilidade oxidativa s&o mostrados como o valor
de matiz final para amostras apds um teste de oxidag&o acelerada. Pode-se observar
pelos resultados da Figura 19, que todos 0s espumantes rosés, cujo tratamento possui
vinho Alicante Bouschet com pH menor, possuem significativamente uma melhor

estabilidade oxidativa, pois apresentam menor tonalidade.
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Figura 19 - Resultado de tonalidade e brilho dos espumantes rosé obtidos a partir do
assemblage com vinho tinto de diferentes pHs tratados com resina de troca
catibnica, apos teste de estabilidade oxidativa
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Tratamentos Tratamentos
H Leitura Inicial Leitura Final H Leitura Inicial Leitura Final

Os dados estdo apresentados como média + desvio-padrdo (n=3). Médias seguidas por letras
distintas mailsculas (expressando a diferenga entre leitura inicial e final de cada tratamento); e letras
mindsculas (expressando a diferenca entre leitura inicial e final entre todos tratamentos), apresentam
diferenca significativa ao nivel de 5% de significancia.

Apesar do aumento no indice de tonalidade comparativamente com o vinho que
sofreu oxidagcdo, 0 aumento teve menor propor¢cdo em pHs menores. Segundo
Lasanta; Caro; Perez (2013), este efeito é possivelmente devido a reducao dos teores
de ferro e cobre e podendo ser uma vantagem adicional do uso da técnica de troca
ibnica com vinhos. Segundo Melero (2009), no caso dos vinhos tintos, o uso da resina
€ uma pratica importante, pois 0s metais estdo envolvidos em certos processos de
oxidacao, afetando a matéria corante dos vinhos. A remocao através da acidificacdo
com resina pode significar uma estabilizacdo do ponto de vista da cor.

Em relacdo ao brilho, percebe-se um aumento significativo conforme o pH vai

7

diminuindo. A maior porcentagem de brilho é referente ao pH 2,0 e a menor
porcentagem para o pH 3,8. Aléem disso, nha comparacao entre o vinho normal e
oxidado, percebesse que a relacdo de perda de brilho é muito maior em pHs mais

altos.
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Tabela 9 - Resultado das coordenadas CIELab dos espumantes rosé obtidos a partir

do assemblage com vinho tinto de diferentes pHs tratados com resina de troca

catibnica, apos teste de estabilidade oxidativa

Coordenadas Leitura Inicial Leitura Final
pH 2,0 92,52 Aa+0,019 93,17 Aa £ 0,457
L* pH 3,0 91,56 Aab + 0,104 91,47 Ab £ 0,153
pH 3,4 91,41 Bb £ 0,543 92,41 Aab + 0,661
pH 3,8 91,96 Bab + 0,422 93,37 Aa+0,847
pH 2,0 8,56 Aa + 0,073 8,16 Ba + 0,067
o pH 3,0 7,85 Ab + 0,195 7,52 Bb 0,117
pH 3,4 7,54 Ac £ 0,050 6,53 Bc £ 0,001
pH 3,8 7,19 Ad £ 0,036 6,06 Bd + 0,029
pH 2,0 9,90 Ac+0,121 9,28 Bc £ 0,041
b* pH 3,0 9,95 Ac + 0,015 9,43 Bc £ 0,013
pH 3,4 10,57 Ab £ 0,384 10,39 Ab £ 0,228
pH 3,8 10,40 Aa + 0,089 11,05 Aa + 0,088
pH 2,0 14,02 Aa + 0,111 13,98 Aa+0,114
o pH 3,0 13,17 Ab + 0,425 12,83 Ab £ 0,254
pH 3,4 12,44 Ac+ 0,126 11,48 Bc £ 0,010
pH 3,8 12,98 Ac £ 0,033 11,08 Bc £ 0,019
pH 2,0 52,25 Bc + 0,015 52,71 Ad £ 0,015
- pH 3,0 53,42 Bb £ 0,315 54,09 Ab + 0,315
pH 3,4 54,14 Ba + 0,093 55,29 Ab + 0,093
pH 3,8 54,43 Ba + 0,013 56,87 Aa £ 0,013

* Médias seguidas por letras distintas mailsculas nas linhas (expressando a diferen¢a ao longo do
tempo); e letras minlsculas nas colunas (expressando a diferenca entre os tratamentos), sdo
significativamente diferentes pelo teste de Tukey (p<0,05). L* = luminosidade; a* = componente verde-
vermelho; b* = componente azul-amarelo; C* = cromaticidade da cor; h = angulo da tonalidade da cor.

Analisando os dados da Tabela 9, na coordenada L* (luminosidade), € possivel
observar que tanto no tratamento controle, quanto no oxidado, os tratamentos que
tiveram adicéo de vinho tinto com pHs menores (pH 2,0 e 3,0), apresentaram menores
diferencas entre eles.

Na coordenada a*, todos 0s espumantes tiveram um aumento significativo na
coloracdo vermelha conforme o pH do espumante era menor no inicio do teste.
Avaliando os tratamentos entre si, no pH 2,0 percebeu-se uma proximidade maior
entre a diferenca da leitura inicial e final, entre o tratamento controle e o produto
oxidado, reducao de 5%. Em relagdo ao pH 3,8, que apresentou uma disparidade
maior reducdo de 16%. Isso demostra que a coloracdo vermelha € mais estavel em

pHs menores, assim menos suscetiveis a oxidagao.
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Na coordenada b*, onde € possivel acompanhar a evolugdo dos vinhos através
da oxidacdo e aumento da cor amarela das amostras. Percebe-se uma diminuicéo
significativa entre leitura inicial e o produto final, para os pHs 2,0 e 3,0. Ja para os pH
3,4, percebesse uma diminuicdo pequena. O pH 3,8 apresentou um incremento nesse
indice. A coordenada b*, evidencia que ndo h& diferenca significativa entre os
tratamentos 2,0 e 3,0, diferente da diferenca apresentada nos tratamentos de pH 3,4
e pH 3,8.

Com relacdo ao valor de croma (C*), € possivel observar que tanto no
tratamento controle, quanto no oxidado, os tratamentos que tiveram adicédo de vinho
tinto com pHs menores, apresentaram indices maiores e obtiveram menores
diferencas entre si. Na comparacéo entre os testes, percebeu-se diferencas menores,
entre controle e oxidado, nos que tiveram adi¢éo de vinho tinto com pHs menores (pH
2,0 e 3,0), atestando que em parametros como esse, podemos perceber uma melhora
na vivacidade da cor.

No angulo de tonalidade (h), pelos resultados expressos na tabela, ocorreu um
aumento significativo nos valores do vinho inicial em relacdo ao vinho oxidado, sendo
que 0 aumento teve menor propor¢do em pHs menores, da mesma forma que o

parametro cromatico da tonalidade.

9. PRODUTOS DESENVOLVIDOS

9.1 ARTEFATO DESENVOLVIDO- PRODUTO TECNOLOGICO

Foi desenvolvido como produto tecnoldgico, um relatério técnico conclusivo,
com o objetivo de apresentar o relatorio do projeto de pesquisa, desde o planejamento
até as conclusbes, a fim de auxiliar na contribuicdo técnica/cientifica do assunto

abordado.
9.2 ARTEFATO DESENVOLVIDO- ARTIGO CIENTIFICO
O artigo cientifico produzido foi submetido a Revista Cientifica - Food and

Nutrition Science - ISSN 2157-9458 (classificagéo qualis A4 pela CAPES) na data de
18/02/2024, link da revisa https://www.scirp.org/journal/journalarticles?journalid=208.
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10.CONSIDERACOES FINAIS

O tratamento de troca catiénica do vinho tinto Alicante Bouschet tornou possivel
aumentar a acidez titulavel e reduzir o pH do vinho tinto, que posteriormente foi
utilizado para assemblage de vinhos espumantes. Este efeito estd intimamente
associado a reducado dos niveis de potassio. Por outro lado, essa técnica promoveu
alteracdo na composicao fendlica, diminuindo a concentracdo de antocianas e o IPT.

Em relacdo a composi¢cao croméatica percebeu-se um aumento na intensidade
e diminuicdo na tonalidade, visto que mesmo constatando um aumento nos
comprimentos 420nm e 520nm. O indice 520nm (vermelho) teve um acréscimo maior
conforme ocorreu a diminuicdo do pH do vinho. No teste de oxidacdo acelerada,
percebeu-se gque todos 0s vinhos com maior passagem por resina, ou seja, com pH
menor, apresentaram melhor estabilidade oxidativa. A concentragdo catidnica foi
reduzida significativamente, em especial o ferro, potassio e calcio, principalmente nos
vinhos que apresentaram pHs menores.

Tendo em vista a elaboracdo de vinhos base rosé, através do assemblage do
vinho tinto (2%), os tratamentos que tiveram na composi¢ao do corte vinho tinto de
menor pH, tiveram os melhores resultados na evolugdo ao longo do tempo,
principalmente avaliando parametros ligados a coloracdo vermelha (520 nm) e
amarela (420 nm), evidenciando uma menor tendéncia a oxidacdo, principalmente
avaliando a evolucao ao longo do tempo. Além disso, os parametros colorimétricos de
tonalidade e brilho atestaram a mesma légica anterior, apresentando resultados com
menor tendéncia de oxida¢do numa avaliacdo a longo prazo.

Em relacdo a evolucdo colorimétrica dos espumante rosés produzidos por
assemblage, mesmo utilizando uma parcela pequena de vinho tinto (2%), para conferir
cor aos espumantes, 0s tratamentos que tiveram na composi¢ao do corte vinho tinto
de menor pH, tiveram os melhores resultados na evolugdo ao longo do tempo.
Destaca-se também, os valores de tonalidade e brilho, que apresentaram uma melhor
performance em tratamento que continham vinho tinto com pH menor nha composi¢ao
do assemblage. No teste de oxidacdo acelerada, 0os espumantes apresentaram
melhor estabilidade oxidativa em tratamentos com menor pH.

Acreditamos que os objetivos desse estudo tenham sido alcangados, uma vez

gue foi possivel ampliar os conhecimentos sobre a utilizacdo de resinas de troca idnica
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em vinhos e espumantes. Foi possivel também comparar diversos parametros fisico-
quimicos e colorimétricos, observar vantagens e desvantagem que a técnica possui.
Embora este trabalho tenha fornecido resultados significativos sobre o tema da
troca catidnica em vinhos e espumantes, ainda ha espaco para aprofundamento e
expansdo do conhecimento nesta area. Pode-se incluir uso de biotecnologias na
elaboracdo ou outras novas técnicas no processo. Portanto, sugere-se gque novos
estudos sejam realizados para complementar e enriquecer os resultados obtidos em

nosso estudo.
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ANEXOS
ANEXO 1

FICHA TECNICA DA RESINA DE TROCA IONICA pH - STAB

@ ) |
pH-STAB

Estabilizante das precipitacoes tartaricas

-» DESCRICAOQ TECNICA

pH-Stab permite diminuir os Sais de K« Ca novimho tornando-o estdvel do ponto de vista das precipitagbes
tartéricas; a diminwigio de iSes eletropositives coantribui para dimimuir o pH dos vinhos tratados. & agio
das resinas de permuta idnica baseia o sew fundonamente na alteragio das caracteristicas guimico-
fisicas do vinkho através de simples comtato.

PH-5tab apresenta-se sob forma de microesferas com didmetros que varam de 0,3 & 1,2 mm gee
podemn ser utilzadas soltas mo intericr de um saporte ou em sacos de 7,5 L (5 kg) que permitem a sma
reagdo com o wimho. As esferas também podemn ser colocadas diretamente no depdsito a tratar, soltas,
tendo o cwidado de recuperd-las durante o sem esvaziamenta.

pH-5tab & obtido a altas temperaturas (& em % especifica para wso enclégico) através de um processo
de palimerizagio de Estirenc e DVE com grupos actives sulfdnicos, gque lhes conferem mma elevada
estabilidade guimico-fisica & vma estrutera fisica em gel gque nio permite a adsorgio de swbstindas
orginicas. pH-5Stab é capaz de permutar reversivelmente os catifes, como K+, Ca++, com o ifo M=,
pH-Stab retém uma guantidade estequiométrica de Sais, depois do gue, deve ser regenerado para
uma sucessiva whilizagio; esta operacio & efetwada com ACID+, ativador higiemizante & base de dcido
sulfirico, o gual volta a trazer a resina para a forma dcida.

Apds § lavagens dcidas de pH-Stab dewe ser feita uma lavagem alcalina com ALCE (detergentz & base

de KOH ativado com fosfatos especificos) para remover eventuais estratificagfes de substiincia orgdnica
que podem estar depositadas schre a smperficie das esferas.

-3 COMPOSICAO E CARACTERISTICAS TECNICAS

Resinas catidnicas fortes, em forma de gel, especificas para vimho.

-# DMOSES RECOMENDADAS

O 0,5 go'L a 10 g/, em fangio do resmltado pretendido. 1 g de pH-Stab permata 1,4 meq de iSes H+.

Rafermrcia; PH_STAR_TOS_PT_GESGT IS CING_Bradl

@GAEB

HEE BROQUITMICA LATING AMBRICANA, S8 « Bun Tavas da Lyra, 3728 Alsnss
BIEES-1B0, 56 Josk dia Finkals = PR (BR) + +55 41 38085200 « pabifrash-Bradl cos Bf « weam sal-groupaosim



ANEXO 2

FICHA TECNICA DA RESINA DE TROCA IONICA pH - STAB

pH-STAB

= MODO DE APLICAR

pH-Stab pode ser adicionado directamente no vinhe, ou atraves de wm suporte ou por recirculacio; as
doses padem variar de 0,5 g/L & 10 gL, em funcBse do resultads pretendido. A agho scontece entre 1 -
2 horas apos & adigio, abé um mazims de 12 horas, momento em que o 100% das iGes parmutaveis
estario permutados. Se o tratamente no for suficiente podern ser faitas posteriores adigies. Importante
i g de pH-Stab parrmuta 1 4 meq de Bes H+ [meq @ & massa, em g, de substincia que pode reagir com
1 mol de electrdes).

-» INFORMACOES ADICIONAIS

Procadiments de lavagem antas da primeira utilizagho

Frequiéncia: apds cada utilizago

Fase! araguamento

Utilizar: Agua desminaralizads

Concentracio] % agua: 2 veras o volurme de pH-&gusa

Fase: regenaracio
Utilizmr: ACID+
Concentracio] % agua: em 1.5 do volurme da sclugBo tokal 17,5 % de regenerants

Fase: lavagem enxaguamento
Ltilizar: Agus desminsralizada
Concentracio % agua: 5 veres o volume de pH-stab

Procedirmento de lavagem apds § utilizagtes

Frequéneia: apos 5 utilizagies lavagem alcalina

Fase: Enxaguamants

LMilizar: Agua desmineralizada

Cantentracio [ %% gua: 2 vazes o valume de pH-Stabipds

Fase:! remocis arginica
LMilizar: ALCA-
Cancentracio [ % Sgus 2 velumes &gua 6% de detergente

Fase! lavagem/ enxaguamants
Utilizar-Agua desrmineralizada
Cantentracio [ % Sgua: 3 velumes pH-Stab

GAEB

AEE BDOQUIMICA LATING AMERICANA SfA « Fum Taverss de Lyra, 3778 Afonso Pena,
B3D55-150, 580 José dos Pinkals = PR (BR) = +55 4135885200 + aeh@aeb-brasll.com.br « warw. aeb-group.com
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ANEXO 3

FICHA TECNICA DA RESINA DE TROCA IONICA pH - STAB

pH-STAB

Fase: regeneracio de regensrants

WMilizar: ACID +

Cancentracio [ % sgua: em 1,5 o volurne de solugio total 17,5%
Fase: lavagem/ snxaguarmento

LMilizar: Agua desmineralizada

Concentracio [ % Agua: 5 wezes o valume de pH-Stab

- A CONSERVACAO E EMBALAGENS
Armazenar em local fresos & saco, &b abrige da luz ¢ de calor difebo.

Sacos de § kg (em caixas com 25 kg).

Fafarmrda; PH_STRB_TCS_PT_00 S0516_OENC) Brazil

GAEB

AEE BI0QUIMICA LATING AMERICAMA 5fA « Fua Tavares de Lyra, 3728 Afonso Pena,
B3DE5-150, 580 Josf 005 Pinhals = PR (BR) # +55 4135885200 « aobseb-brasil.oom.br « wiew. seb-group. com
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APENDICES

APENDICE A — FORMULARIO CADASTRO PRODUTO TECNOLOGICO
Conforme Relatorio do GT de Producéo Técnica

APENDICE B — PRODUTO TECNOLOGICO

APLICACAO DE RESINA DE TROCA IONICA EM VINHOS TINTOS
TERMOVINIFICADOS UTILIZADOS NA ELABORACAO DE ESPUMANTES ROSES
POR ASSEMBLAGE

Gustavo Postingher (Mestrando)
Prof. Dr. Evandro Ficagna

Prof. Dr. Vitor Manfroi

RESUMO

A elaboragdo de espumantes no Brasil vem crescendo em volume e em qualidade,
estimulando a busca por tecnologias que conduzam a produtos ainda mais competitivos
no mercado mundial. Entre estas tecnologias destacam-se a troca i0nica e a
termovinificacdo. O uso destas tecnologias, no entanto, pode influenciar quimicamente o
vinho de forma positiva (aumento de cor) ou negativa (instabilidade no armazenamento).
O objetivo desta investigacao foi avaliar os impactos da reducédo do pH de vinho tinto
termovinificado usando resina de troca catibnica, bem como as caracteristicas de
espumante rosé adicionados deste vinho, durante armazenamento. Um vinho da
variedade Alicante Bouschet, obtido por termovinificacéo flash-détente com pH inicial 3,8,
foi exposto a resina de troca cationica até reducdo do pH para 2,0, sendo elaboradas
amostras com pHs modificados para 3,6, 3,4, 3,2 e 3,0 a partir do corte entre eles. As
amostras com pH modificado foram analisadas quanto aos parametros fisico-quimicos,
composicao fendlica (IPT), cor e composi¢cdo de cations (Fe, Cu, Mg, Ca e K). Um
segundo experimento utilizou quatro destes tratamentos, pH 3,8, 3,4, 3,0 e 2,0 para
producdo de espumantes rosés. Os espumantes foram analisados no momento do
assemblage e durante 6 meses de armazenamento. Foram avaliados parametros
colorimétricos, cromaticos e estabilidade oxidativa. Este estudo mostrou que, 0 uso de
resina catiénica provocou alteracdes no indice de polifendis totais, antocianinas e cations
(Fe, Cu, Mg, Ca e K) do vinho tratado. Ja os espumantes obtidos no assemblage com
vinhos tratado em resina catidnica apresentaram maior estabilidade oxidativa. Os
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resultados obtidos apontam que a combinag¢édo das duas técnicas pode ampliar o shelf
life de produtos sensiveis como 0s vinhos e espumantes roseés, que tem um tempo de
prateleira curto devido especialmente as alteracdes oxidativas na cor.

Palavras-chave: Resina de troca ionica, pH, estabilidade oxidativa, cor, shelf life.

INTRODUCAO

A gestdo do pH é de fundamental importancia na elaboracdo de vinhos e
espumantes, uma vez que, determina a qualidade, melhorando cor, brilho e o frescor
(Lasanta; Caro; Perez, 2013). A coloragéao, vivacidade e o brilho, estdo associados a
vinhos de pH baixo. O pH alto afeta negativamente a cor e o sabor do vinho tinto, além
de diminui a estabilidade microbiana, quimica e o tempo de armazenamento. Portanto,
do ponto de vista técnico, um menor pH resulta em uma maior estabilidade e seguranca
em relacéo as alteracdes microbianas (Walker et al., 2003). Existem algumas alternativas
tecnologicas de vinificagdo em tinto que diminuem a carga microbiana e aumentam a
extracdo de antocianas resultando em vinho com maior intensidade corante, como é a
termovinificacao flash-deténte.

A termovinificacdo é uma técnica de vinificacdo que emprega calor para danificar
células e as membranas de vacuolo da baga da uva para liberar rapidamente compostos
fendlicos e aromas (Ntuli, 2021). O processo produz vinhos com alta concentracédo de
antocianinas e intensidade de cor, contudo, durante o envelhecimento a cor € instavel
(Neves et al., 2014). Além disso, 0 processo resulta no enriquecimento de potassio no
vinho, 0 que provoca um aumento significativo do pH do produto. Os vinhos obtidos por
este processo também possuem um pH mais alto (Togores, 2018).

O pH da maioria dos vinhos tintos tem entre 3,5 e 4,1 (Zamora, 2003). Em niveis
de pH, abaixo de 3,0 a cor predominante é a vermelha viva. Mas, a medida que o pH
sobe e atinge valores proximos a 3,7, a contribuicdo das antocianinas para a cor do vinho
tinto € reduzida. Neste cenario o uso de resinas de troca idnica para a corre¢do da acidez

e ajuste de pHs de vinhos esta sendo estudada a varios anos (Borges et al., 2019).



89

As resinas idnicas para uso enologico voltadas para aumentar a acidez do vinho
tornaram-se uma opcao técnica desde 2012, quando a Organizacdo Internacional de
Vinha e Vinho (OIV) autorizou a sua utilizacdo na producao de uva mostos e vinhos para
aumento do valor real e total acidez, resultando em reduc¢ao do pH, melhor estabilizacdo
tartérica e durabilidade do vinho (OIV, 2018). A troca ibnica tem sido aplicada para
modificar o pH dos vinhos tintos e tem levado a vinhos mais estaveis com valores de pH
mais baixos e uma melhoria da aspecto visual (Lasanta; Caro; Perez, 2013). Além disso,
a reducdo nos teores de ferro e cobre oferecem uma menor tendéncia a oxidacao de
compostos fendlicos (Lasanta, Caro; Perez, 2013; Ntuli, 2021).

A utilizacdo de vinhos tintos em assemblages de vinhos brancos para elaboracéo
de vinhos e espumantes roses € uma realidade muito frequente em vinicolas de grande
porte, principalmente na elaboracdo de espumantes pelo método Charmat. Sendo que
este assemblage é realizado logo no inicio da segunda fermentagéo ou antes da filtracéo
final, conferindo ao produto final uma coloracéo rosada, boa vivacidade e praticidade na
elaboracdo. O vinho tinto que é geralmente utilizado, possui alta intensidade corante,
assim evita o uso de grandes quantidades. A técnica de termovinificacdo para elaboracéo
desta tipologia de vinho tinto, € uma 6tima opcéo, pois € uma técnica que proporciona
grande extracdo de compostos fendlicos.

Dessa forma, existe uma demanda do setor produtivo por vinhos e espumantes
rosés mais estaveis, que tenham uma longevidade maior, apresentem caracteristicas
joviais por mais tempo, coloragdo mais atrativa, assim ganhando uma vida de prateleira
maior, que € um requisito do mercado consumidor e fator determinante na decisédo de
compra. Diante disso, decidimos testar se a reducdo do pH de um vinho tinto
termovinificado com resinas de troca idnica afetam a evolucdo e estabilidade da cor
durante o envelhecimento de espumantes rosés elaborador por assemblage com vinho

tinto.
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MATERIAIS E METODOS

Os experimentos foram estruturados e realizados na Cooperativa Vinicola
Garibaldi, nas dependéncias do laboratério de Enologia e Solos do Instituto Federal de
Ciéncias e Tecnologia do Rio Grande do Sul (IFRS) - Campus Bento Gongalves. Os
vinhos utilizados no estudo sé@o provenientes de uvas da Serra Gaucha (Brasil), os quais
seguiram os protocolos de vinificagdo usuais da Cooperativa Vinicola Garibaldi.

Para realizar a troca cationica entre o vinho tinto e as resinas, em escala piloto, foi
desenvolvido um dispositivo experimental de vidro em formato cilindrico, com volumetria
capacidade de 600 mL com valvula de Teflon® e tampa porosa tipo de filtro de disco que
reteve a resina.

Em um primeiro momento, aproximadamente 15,5 litros de vinho tinto Alicante
Bouschet passaram pela coluna, entrando em contato com a resina de troca ibnica,
reduzindo seu pH para 2,0. A partir do pH 2,0 foram realizados assemblages com o vinho
original (pH 3,8), para a obtencdo de amostras pH 3,6 (13% vinho tratado); pH 3,4 (25%
vinho tratado); pH 3,2 (37% vinho tratado); pH 3,0 (50% vinho tratado); e pH 2,0 (100%
vinho tratado). O resultado foi comparado com o vinho controle (pH 3,8), que ndo passou
pela resina. Buscou-se avaliar seis diferentes tratamentos no vinho tinto, para que se
obtivesse uma evolucdo em escala detalhada sobre os efeitos do pH do vinho ajustado
com uso de resina de troca cationica.

Em um segundo experimento, foram usadas garrafas de espumante brut rose,
espumantizadas pelo método Charmat em escala industrial. O espumante utilizado foi
produzido com vinhos base das variedades Prosecco (60%) e Trebbiano (40%), na safra
2022. O espumante branco, recebeu na etapa final, antes do envase, a adi¢cao de 2% de
quatro diferentes parcelas de vinho tinto Alicante Bouschet (pH 3,8, pH 3,4, pH 3,0 e pH
2,0), originando quatro distintos tratamentos de espumantes rosés, sendo que foram
produzidas a nivel experimental 18 garrafas de cada tratamento. Foram escolhidos
tratamentos de vinho tinto para o assemblage, cujo pontos de pH possuiam maiores
escalas, assim a visualizacéo de diferencas seria maior, pois a porcentagem adicionada

do vinho tinto é baixa.
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Os diversos tratamentos de vinho tinto foram analisados quanto aos parametros
fisico-quimicos, composicdo fendlica, cromatica e composicéo de cations (Fe, Cu, Mg,
Ca e K). No espumante rosé, foram analisados no momento do assemblage e durante o
periodo de 6 meses de armazenamento quanto aos parametros colorimétricos e
crométicos (CIELab, absorvanvia a 420nm, 520nm, brilho e tonalidade). No teste de
estabilidade oxidativa, as amostras foram incubadas em camara escura a 45 graus
celsius por 10 dias, conforme teste de oxidacédo acelerada (adaptado de Palacios et al.,
2001).

Para a realizacdo do experimento, o delineamento experimental utilizado foi
inteiramente casualizado, sendo constituido para o vinho tinto de seis tratamentos
(diferentes pHs). Na avaliacdo dos espumantes, o delineamento experimental adotado
foi do tipo bifatorial, sendo quatro diferentes vinhos tintos (pHs diferentes) incorporado ao
espumante e quatro tempos distintos onde as avaliagbes foram realizadas. Todas as
analises foram realizadas em triplicata e os resultados foram submetidos a anélise de
variancia (ANOVA), seguida de teste de Tukey (5%), com o software estatistico SPEED
Stat 3.0.

RESULTADOS
Caracteristicas do vinho Alicante Bouschet

As caracteristicas fisico-quimicas das amostras de vinho tinto tratado com resinas

de troca catibnica sdo apresentadas na tabela 1.
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Tabela 1- Caracteristicas gerais, cromaticas e composi¢éo fenélica do vinho Alicante Bouschet nos

diversos pHs estudados

pH 3,8 3,6 34 3,2 3,0 2,0
11,63 a 11,60 a 11,58 a 1155a 1155a 1154 a
+ 0,042 +0,141 + 0,056 + 0,070 + 0,070 + 0,028

Grau alcodlico (% viv)

AcUcares totais (g/L) 1,96 a 193 a 2,19a 2,30 a 2,20 a 2,05a
+ 0,198 + 0,106 + 0,127 + 0,056 + 0,141 + 0,212
Acidez Total (meq/L) 50,00 e 53,90 e 61,00d 65,80 ¢ 70,50 b 93,10 a
+ 0,707 + 0,565 +1,414 +1,414 + 1,414 + 0,707
Acidez Volatil (meq/L) 5,75 a 5,50 a 5,33 a 5,18 a 5,00 a 5,16 a
+ 0,636 + 0,283 + 0,042 + 0,028 +0,141 + 0,084
SO; Livre (mg/L) 53,00 a 46,10 b 34,40 c 27,70d 20,90 e 11,75f
+ 0,707 +1,414 +0 + 0,141 + 0,283 +0,212
SO, Total (mg/L) 100,00 a 94,00 a 84,00 b 73,00 c 51,00d 25,00 e
+ 2,828 + 0,707 + 1,414 + 2,823 +0 + 0,707
SOz Molecular (mg/L) 0,74 f 101e 1,18d 1,48 c 1,71 b 4,61 a
+ 0,012 +0,014 +0,011 + 0,021 + 0,020 +0,012
420 nm 0,44 c 0,46 bc 0,50 bc 0,51b 0,71 a 0,71a
+0,014 + 0,028 + 0,035 + 0,053 + 0,037 + 0,007
520 nm 0,70d 0,78d 0,92c 1,02 b 1,87 a 191a
+ 0,035 + 0,009 + 0,042 +0,011 +0,014 + 0,028
620 nm 0,17 a 0,17 a 0,17 a 0,17 a 0,16 a 0,15a
+ 0,014 + 0,007 + 0,014 + 0,004 + 0,021 + 0,035
Intensidade 131c 1,40 bc 1,58 bc 1,70 b 2,74 a 2,77 a
+ 0,028 +0,141 + 0,028 + 0,071 + 0,057 + 0,099
Tonalidade 0,62 a 0,59 a 0,56 a 0,50 ab 0,38b 0,37b
+ 0,028 + 0,014 + 0,007 + 0,071 + 0,007 + 0,035
IPT 69,50 a 68,00 a 66,40 a 65,50 a 64,20 ab 59,50 b
+ 0,212 +1,414 + 0,707 + 6,364 + 0,283 + 2,828
Taninos (g/L) 3,50 a 3,40 a 3,30 a 3,30 a 3,20 a 3,00 a
+ 0,028 +0,113 + 0,424 + 0,141 + 0,353 + 0,212
Antocianinas (mg/L) 795 a 737b 610 c 546 d 493 e 474 f

+ 5,657 + 4,243 + 0,707 + 7,778 + 1,414 + 2,828
Resultados estdo expressos com média + desvio padrao (n=3). Médias seguidas por letras distintas sdo
significativamente diferentes pelo teste de Tukey (p<0,05). *420 nm, 520nm e 620 nm = absorbancia aos
420 nm, 520nm e 620 nm com espectrofotdmetro IPT=indice de Polifendis Totais.

O tratamento com resina de troca catidnica reduziu significativamente o pH do
vinho tratado. No que diz respeito a acidez total, conforme a proporcao de vinho tinto
tratado pela resina aumentava em cada tratamento, o parametro também foi se elevando,
sendo que no pH mais baixo constatou-se o maior valor de acidez total.

Os resultados referentes a acidez volatil, graduacgéo alcoolica, agUcares totais ndo
tiveram diferengcas significativas entre as amostras. Pode-se verificar diferencas

significativas na fragdo molecular em fungéo do SO: livre nos vinhos tintos estudados
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conforme a variagao de pH. Percebeu-se que conforme o pH do meio reduziu, a demanda
de adicdo de SO2 também tende a diminuir.

Em relacao a influéncia dos diferentes pHs devido a acidificacdo com a resina de
troca cationica na cor dos vinhos, os valores de absorbancia 420 nm e 520 nm
aumentaram significativamente conforme o pH dos vinhos foi diminuindo, apresentando
um aumento na coloracdo amarela e vermelha, respectivamente. A tonalidade diminui,
uma tendéncia que é consistente conforme o pH vai diminuindo, mostrando uma menor
tendéncia a oxidagdo, pois o pH tem um efeito significativo na cor dos vinhos tintos
(Lasanta; Caro; Perez, 2013). Da mesma forma, a intensidade de cor diminui conforme o
pH do vinho é maior. Os vinhos elaborados a partir do corte entre vinho inicial e vinho
tratado apresentaram menores IPTs conforme o percentual de vinho tratado aumentou
na composicao do corte.

A medida que o pH das amostras foi alterado através do assemblage de vinho
tratado por resina de troca catiénica com vinho nao tratado, esperava-se uma diminui¢ao
no teor dos taninos, porém este fenémeno néo foi observado. Por outro lado, observaram-
se diferencas significativas no caso das antocianinas, as quais diminuiram com o
aumento da percentagem do vinho tratado adicionado as amostras.

A Figura 1, apresenta os resultado do conteudo de cations do vinho inicial (pH
3,8) do vinho tratado com resina catiénica (pH 2,0) e dos vinhos elaborado a partir do
corte entre eles (pH 3,6; 3,4; 3,2; e 3,0).
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O potassio (K) foi um dos minerais que tiveram maior interacdo com a resina. A

diminuicdo apresentou diferencas significativas entre todos os tratamentos. Célcio (Ca) e

0 magnésio (Mg), também apresentaram reducgédo significativa entre as amostras. Na

analise do cobre (Cu), conforme Figura 1, ndo foi observado diferenca na concentracao

entre amostras de vinho tinto estudadas. Esses resultados concordam com as

observacbes anteriores relatadas por Ibeas et al. (2015), onde a resina utilizada néo

apresentou afinidade com o cobre. E possivel que devido as baixas concentracdes
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encontradas no vinho controle, a probabilidade de troca com esse cation especifico seja
baixa e dificil de acontecer. Em relacéo ao teor de ferro (Fe) o vinho inicial (pH 3,8) e os
tratamentos com pouco percentual de vinho tratado (pH 2,0, pH 3,0) apresentaram
resultados maiores em relagédo aos que tiveram maior percentual de vinho tratado (pH
3,2, pH 3,4, pH 3,8) no corte ou tratamento controle (pH 3,8).

Espumante Rosé

A figura 2 apresenta a evolugdo dos parametros crométicos entre os tratamentos.
As medic¢des de absorbéancia foram feitas em 420 nm e 520 nm para escurecimento e cor
vermelha, respectivamente. A medida de absorbancia a 420 nm estimou a concentragcao
de pigmentos amarelo-acastanhados presentes no vinho. Em relacdo ao 420 nm, pode
se perceber diferencas significativas em quase todos os meses, na comparacdo da
evolugéo ao longo do tempo, sendo que a coloragcdo amarela vai se intensificando com o
passar do tempo. Em relacdo as diferencas dos tratamentos entre si, percebesse
diferencas significativas, sendo tratamentos de pHs menores tiveram indices menores ao
longo do tempo.

A medida de absorbancia a 520 nm estimou a concentragdo de antocianinas de
cor vermelha. Percebesse ao longo dos meses, uma diminuicao significativa dos indices
em todos os tratamentos estudados. Na maioria dos espumantes, a adi¢cao de vinho tinto
com pH menor teve influéncia significativa no aumento do parametro, sendo que com o
passar do tempo a coloragdo vermelha se manteve maior espumantes que foram
adicionados de vinhos tintos com pHs mais baixos.

Em relacdo a porcentagem de brilho, percebesse o decréscimo nos valores ao
longo do tempo, com diferencas significativas. Com o passar do tempo, 0s espumantes
rosés obtidos de assemblage com vinhos tinto de menor pH apresentaram melhores
desempenhos em relagcdo ao brilho dos espumantes. A tonalidade ndo apresentou
diferenca significativa entre os tratamentos da primeira avaliacdo e apds dois meses. Ja
0os tratamentos analisados apds quatro e seis meses apresentaram diferencas
significativas, sempre com valores baixos de tonalidade, ligados a espumantes que

receberam vinhos tintos de pHs menores.
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Figura 2 - Evolugéo dos parametros de cor (420 nm, 520 nm), % brilho e tonalidade de espumantes
rosés obtidos a partir do assemblage com vinho tinto de diferentes pHs tratados com resina de troca

catidnica, a cada dois meses, durante um periodo de seis meses.
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Os dados apresentados como média = desvio padrao (n=3). Médias letras mailsculas
comparando cada tratamento ao longo do tempo e mindsculas comparando os tratamentos entre
si no mesmo tempo, seguidas por letras distintas sdo significativamente diferentes pelo teste de
Tukey (p<0,05). 420 nm, 520nm = absorbancia aos 420 nm, 520nm; brilho (%) = porcentagem

de brilho.

Os resultados dos testes de estabilidade oxidativa sdo mostrados como o valor de
matiz final para amostras apos um teste de oxidacao acelerada. Pode-se observar pelos
resultados da Figura 3, que todos 0s espumantes, cujo tratamento possui vinho Alicante
Bouschet com pH menor, possuem significativamente uma melhor estabilidade oxidativa,

pois apresentam menor tonalidade.
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Figura 3 - Resultado do teste de estabilidade oxidativa do espumante rosé com base em parametros

cromatico de Tonalidade e Brilho.
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Os dados estao apresentados como média + desvio-padrdo (n=3). Médias seguidas por letras

distintas mailsculas (expressando a diferenca entre leitura inicial e final de cada tratamento); e
letras mindsculas (expressando a diferenca entre leitura inicial e final entre todos tratamentos),
apresentam diferenca significativa ao nivel de 5% de significancia.

Apesar do aumento no indice de tonalidade comparativamente com o vinho que
sofreu oxidacdo, o0 aumento teve menor propor¢cdo em pHs menores. Segundo Lasanta;
Caro; Perez (2013), este efeito pode ser devido a reducao dos teores de ferro e cobre e
podendo ser uma vantagem adicional do uso da técnica de troca ibnica com vinhos.
Segundo Melero (2009), no caso dos vinhos tintos, o uso da resina € uma pratica
importante, pois 0s metais estao aplicados em certos processos de oxidagao, afetando a
matéria corante dos vinhos. A remoc¢do através da técnica pode significar uma
estabilizacdo do ponto de vista da cor.

Em relagéo ao brilho, percebe-se um aumento significativo conforme o pH vai
diminuindo. A maior porcentagem de brilho é referente ao pH 2,0 e a menor porcentagem
para o pH 3,8. Além disso, na comparacao entre o brilho inicial e brilho final, percebesse
que a relagdo de perda de brilho é muito maior nos espumantes que foram adicionados

de vinho tinto com pHs mais altos.
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CONCLUSOES

O tratamento de troca catiénica do vinho tinto tornou possivel aumentar a acidez
titulavel e reduzir o pH do vinho tinto utilizado para assemblage na producdo de
espumantes. Este efeito esta intimamente associado a reducédo dos niveis de potassio.
Por outro lado, essa técnica promoveu alteracdo na composi¢ao fendlica, diminuindo a
concentracéo de antocianinas e o IPT. Em relacdo a composi¢cdo cromatica percebeu-se
um aumento na intensidade e diminuicdo na tonalidade, visto que mesmo constatando
um aumento nos comprimentos 420nm e 520nm. O indice 520nm (vermelho) teve um
acréscimo maior conforme ocorreu a diminuicdo do pH do vinho. A concentracédo
catibnica foi reduzida significativamente, em especial o potéssio, calcio e ferro.

Em relacdo a evolucdo colorimétrica dos espumante rosés produzidos por
assemblage, mesmo utilizando uma parcela pequena de vinho tinto (2%), para conferir
cor aos espumantes, os tratamentos realizados com vinho tinto de menor pH, tiveram os
melhores resultados na evolug&o ao longo do tempo. Destaca-se os valores de tonalidade
e brilho. No teste de oxidacdo acelerada, os espumantes apresentaram melhor

estabilidade oxidativa em tratamentos adicionados de vinho tinto com menor pH.
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ABSTRACT

The production of sparkling wines in Brazil has been growing in volume and quality,
stimulating the search for technologies, which lead products that are more competitive on
the world market. Among these technologies, ion exchange and thermovinification stand
out. The use of these technologies, however, can chemically influence the wine in a
positive (increased color) or negatively (storage instability) way. The objective of this
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investigation was to evaluate the impacts of reducing the pH of thermovinified red wine
using cation exchange resin, as well as the characteristics of sparkling rosé wine added
of this red wine, during storage. Alicante Bouschet wine, obtained by thermovinification
with an initial pH of 3.8, was exposed to cation exchange resin until the pH was reduced
to 2.0, with this samples other wines were prepared with modified pHs to 3.6, 3.4, 3.2 and
3 ,0 from the mixture between them. Samples of red wines with modified pH were
analyzed for physical-chemical parameters, phenolic composition index (IPT), total
anthocyanins, color and cation composition (Fe, Cu, Mg, Ca and K). A second experiment
used four of these red wines samples with pH 3.8, 3.4, 3.0 and 2.0 to produce sparkling
rosé wines by assemblage. The sparkling wines were analyzed at the time of assemblage
and during 6 months of storage for colorimetric parameters (CIELab and absorbance at
420nm and 520nm) and oxidative stability. This study showed that the use of cationic resin
caused changes in the IPT, anthocyanins and cations (Fe, Cu, Mg, Ca and K) of the
treated wine. The sparkling wines obtained from the assemblage with wines treated in
cationic resin showed greater oxidative stability.

Keywords: lon exchange resin, pH, oxidative stability, color, shelf life.

INTRODUCTION

The management of pH is of fundamental importance in wine production, as it determines
the quality of the wines, enhancing color, brightness, and freshness (Lasanta; Caro;
Perez, 2013). The pH of a wine is closely linked to the microbiological and
physicochemical stability of the product, as it affects the selection of microorganisms, as
well as some crucial chemical reactions, including the balance of sulfur dioxide.
Additionally, acidity and pH play a significant role in the sensory properties and balance

of wines (Comuzzo; Battistutta, 2018).

Color, liveliness, and brightness are associated with wines with low pH. High pH
negatively affects the color and flavor of red wine, as well as reduces microbial and
chemical stability and storage time. Therefore, from a technical standpoint, a lower pH
results in greater stability and safety in relation to microbial changes (Walker et al., 2003).
There are some technological alternatives in red winemaking that reduce microbial load
and increase anthocyanin extraction, resulting in wines with higher color intensity, such

as flash détente thermovinification.
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Thermovinification is a winemaking technique that employs heat to damage cells and
vacuole membranes of grape berries, rapidly releasing phenolic compounds and aromas
(Ntuli, 2021). The process produces wines with a high concentration of anthocyanins and
colour intensity; however, the colour becomes unstable during ageing (de Andrade Neves
et al., 2014). Additionally, the process results in the enrichment of potassium in the wine,
leading to a significant increase in the product's pH. The flash détente technique is an
evolution of traditional thermovinification, allowing for continuous and automated
processing of large volumes, making it suitable for large wineries (Carissimi et al., 2017).
Wines obtained through this process also have a higher pH (Togores, 2018).

The pH of most red wines ranges between 3.5 and 4.1 (Zamora, 2003). At very low pH
levels, below 3.0, the main form of anthocyanin in solution is the flavilium cation, which
exhibits a vibrant red colour. However, due to its acidity, flavilium cation is typical in pH
ranges between 3.0 and 4.0 and quickly balances with its colourless carbinol
pseudobases, which become increasingly abundant as the pH approaches values close
to 3.7. As the pH level increases, the contribution of anthocyanins to the colour of red wine
is reduced. In this scenario, the use of ion exchange resins for acidity correction and pH
adjustment in wines has been studied for several years (Borges et al., 2019).lonic resins
for oenological use aimed at increasing wine acidity have become a technical option since
2012 when the International Organisation of Vine and Wine (OIV) authorised their use in
grape must and wine production for increasing real and total acidity, resulting in reduced

pH, improved tartaric stabilisation, and wine durability (OIV, 2018).

According to Borges et al. (2019) and Walker et al. (2003), ion exchange resins used in
oenology are cation exchange resins in the hydrogen form, employed to increase acidity
by exchanging with potassium ions and other cations present in the wine. lon exchange
has been applied to modify the pH of red wines, leading to more stable wines with lower
pH values and improved visual appearance (Lasanta; Caro; Perez, 2013). Additionally,
the reduction in iron and copper levels offers a lower tendency for the oxidation of phenolic
compounds (Lasanta, Caro; Perez, 2013; Ntuli, 2021).
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Frequently, red wines with high colour intensity are used in blends with white wines,
thereby producing rosé wines (Lona, 2006), which can be used as base wines for the
production of sparkling wines through the traditional bottle fermentation process or in
pressure tanks (Cristofoli, 2012). The colour stability of rosé sparkling wines undergoes
changes during the bottle aging period, posing a challenge for the winemaking industry
(Sartor, 2019).

Several studies have been conducted on the use of cation exchange in grape must and
wine and its effects on composition and quality (Ibeas et al., 2015; Mira et al., 2006;
Lasanta, Caro; Perez, 2013; Mistala et al., 2021). However, to the best of our knowledge,
only a few studies have focused on base wines and sparkling wines (Cisilotto et al., 2020;
Cisilotto et al., 2019; Just-Borras et al., 2022), and none have specifically addressed the
impact on rosé sparkling wines produced from blends of red wines. Therefore, the aim of
this study is to assess the impacts of ion exchange resin on a thermovinified red wine

intended for the blending of rosé sparkling wine.
MATERIALS AND METHODS
Red wine Alicante Bouschet

The wine "Alicante Bouschet" was industrially produced using 10,000 kg of grapes
harvested in the Serra Gaucha region of Brazil. The grapes underwent destemming,
crushing, and enzymatic treatment (3 g/hL, Everzin LCL®), followed by the flash-detente
thermovinification process. Subsequently, the must was separated from the skins using a
drainer and continuous press (DIEMME® brand), and centrifuged with a decanter (Jumbo
3®). Flotation (E-Flot 25®) and gelatin fining (20 g/hL, Gelsol®) were performed. In the
clear must, yeast was inoculated (20 g/hL, Zymaflore RX60®), and alcoholic fermentation
was initiated at 20°C. After that, lactic acid bacteria were inoculated for malolactic
conversion (50 mg/hL, Lactoenos 450 preac®). At the end of the fermentation process,
free sulfur dioxide (SO2) was adjusted to 40 mg/L as gas, followed by a new centrifugation
(STS 500®), cold tartaric stabilization for 10 days (-3°C), and tangential filtration (VELO®).

After these processes, the wine was stored in stainless steel tanks, and sulfur dioxide
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(S0O2) correction was again made to achieve a free SO2 level of 55 mg/L. Subsequently,
experimentally, 40.5 liters of wine were allocated to the experiment, undergoing
treatments with cation exchange resin, resulting in six different treatments with final pH
values of 3.8, 3.6, 3.4, 3.2, 3.0, and 2.0 (6.75 liters each). These were individually bottled
in 375mL bottles. The wines were stored vertically in cardboard boxes, protected from
light in a closed room, at room temperature (20-22°C), to maintain a consistent level of

light and temperature.
Cation exchange resin

The cation exchange resins (pH-Stab®) and sulphuric acid (ACID+®) used in this study
were obtained from AEB Bioquimica Latino Americana S.A. (Brazil). The cation exchange
resin (pH-Stab®) is a styrene-divinylbenzene copolymer matrix with sulphonic functional
groups, marketed in the form of microspheres ranging in size from 0.3 to 1.2 mm.
According to the manufacturer, one gram of the resin can exchange 1.4 milliequivalents
of H+. The dosages, application method, washing procedure and resin regeneration

followed the manufacturer's recommendations.
Cation exchange system and experiments

To carry out the cation exchange between red wine and the resins on a pilot scale, a
cylindrical glass experimental apparatus was devised, with a volumetric capacity of 600
mL. It features a Teflon® valve and a porous disc-type filter cap that retained the resin.

In the initial stage, approximately 15.5 liters of Alicante Bouschet red wine passed through
the column, coming into contact with the ion exchange resin, reducing its pH to 2.0. From
pH 2.0, assemblages were performed with the original wine (pH 3.8). To obtain samples
with pH 3.6 (13% treated wine); pH 3.4 (25% treated wine); pH 3.2 (37% treated wine);
pH 3.0 (50% treated wine); and pH 2.0 (100% treated wine). The results were compared
with the control wine (pH 3.8), which did not undergo resin treatment. The aim was to
evaluate six different treatments in red wine, providing a detailed scale of the effects of

wine pH adjusted using cation exchange resin.
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Brut Rosé Sparkling Wine

For a second experiment, identical bottles of Brut Rosé sparkling wine produced using the
Charmat method on an industrial scale were used. The sparkling wine used was made
from Prosecco (60%) and Trebbiano (40%) base wines from the 2022 harvest. The
second fermentation was carried out with selected yeasts (20g/hL Mycoferm Cru 69®) at
a controlled temperature of 16 °C £ 2 for a period of 30 days. Tartaric stabilisation then
began at a temperature of -4°C for 10 days, after which the sparkling wine was centrifuged
(STS 500®). This was followed by tangential filtration (VELO®), auxiliary filtration (90S
module, 3M®), free SO2 correction (30g/hL Ridux High®), pre-bottling filtration (0.5
microns and 0.45 microns, 3M®) and bottling.

The white sparkling wine, in its final stage before bottling, received the addition of 2% of
four different portions of Alicante Bouschet red wine (pH 3.8, pH 3.4, pH 3.0, and pH 2.0),
resulting in four distinct treatments of rosé sparkling wines. Red wine treatments were
selected for assemblage, with higher pH values to enhance differences, given the low
percentage of red wine added. Experimentally, 18 bottles of rosé sparkling wine were
produced for each treatment. The sparkling wines were stored vertically in cardboard
boxes, protected from light in a closed room, at room temperature (20-22°C), to maintain

a consistent level of light and temperature.

The physico-chemical evaluations of the rosé sparkling wines commenced in January
2023 and continued until July 2023. The quantitative evolution of chromatic and
colorimetric parameters was monitored every two months over a total period of six months,
resulting in four experimental points over time (0, 2, 4, and 6 months of storage). The

oxidative stability test was assessed solely at the end of the six-month storage period.
Physico-chemical analyses

The pH determination was conducted using a benchtop PHS-3C pH meter (MB®) (Rizzon,
2010). The determination of reducing sugars followed Rizzon's methodology, 2010. The

ethanol content was determined by distillation, and the density of the distillate was
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measured at 20°C under hydrostatic equilibrium (Gibertini®, Italy). Total acidity was
determined by neutralizing titratable acids using NaOH solution (Portaria n® 76/1986).
Volatile acidity separation was determined by steam distillation in a Super DEE distillator
(Gibertini®, Italy), subsequently quantified by titration (Portaria n°® 76/1986). Both total and
volatile acidity were expressed in meqg/L. Free and total sulfur dioxide were quantified
using an automatic SO2 Gravimeter® titrator with a 0.02N aqueous solution of iodine
(Gibertini®, Italy). Both parameters were expressed in mg/L of sulfur dioxide. The
molecular SO2 (gaseous form), which is the active fraction with higher antimicrobial

activity, is calculated using the equation
Molecular SO2 = Free SO2 /(1 + 10pH-1.81).

The required doses should be above 0.8 mg/L in white wines and 0.6 mg/L in red wines
(Margalit, 1997).

The total polyphenol index (TPI) was determined by absorbance at 280 nm using a UV/VIS
spectrophotometer T60 (PG Instruments®, England), following the method outlined in
Rizzon, 2010. The determination of tannins was performed using the ferric chloride
method (5%) for tannins, with readings at 550 nm using spectrophotometry (Ribéreau-
Gayon et al., 1980). The determination of anthocyanins was based on the discoloration of
the molecule in an acidic medium through sulfur dioxide (Ribéreau-Gayon et al., 1980).

Tannins and anthocyanins were expressed in mg/L.

For the determination of color parameters in the samples, absorbance readings were
taken at wavelengths of 420 nm, 520 nm, and 620 nm using a UV/VIS spectrophotometer
T60 (PG Instruments®, England) (Ribéreau-Gayon, et al., 2006). The intensity
corresponds to the sum of the readings obtained at wavelengths of 420 nm, 520 nm, and
620 nm, while the hue corresponds to the ratio between the reading obtained at the
wavelength of 420 nm and that obtained at the wavelength of 520 nm. The brightness of

the wines (B) can be calculated according to the following formula

B = 1 — ((A420 + A620)/2 * A520) * 100
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Where A420, A520, and A620 are the absorbance values measured at wavelengths of

420 nm, 520 nm, and 620 nm, respectively (Ribéreau-Gayon, et al., 2006).

The colorimetric characteristics of the wines were conducted following the OIV-MA-AS2-
11 method, published by OIV (2006), using the CIELab system. After centrifuging the
samples, readings were taken on a UV/VIS spectrophotometer (PG Instruments T60), with
a spectral range between 380 nm and 750 nm at 5 nm intervals. Quartz cuvettes with a
thickness of 1 mm were used for reading the absorbances of red wines, and 10 mm
cuvettes for rosé sparkling wines. Subsequently, the calculation of CIELAB system
colorimetric parameters (L*, a*, and b*) was performed using the MSCV® computer
program connected to the spectrophotometer, based on the procedure proposed by OIV
in document OIV-MA-AS2-11.

Mineral composition analysis

The concentration of cations was determined following the methodology outlined by
Rizzon (2010). The alkaline earth metals, calcium (Ca), magnesium (Mg), and the
transition metal ions, copper (Cu) and iron (Fe), were determined in the wines using an
atomic absorption spectrometer, model Analyst 100®, by PerkinElmer® (USA). The
determination of alkali metal levels, such as potassium (K), was carried out through flame

photometry, model 910M®, by Analyser® (BR). All results were expressed in mg/L.

Determination of oxidative stability

The oxidative stability was determined by sealing 250 mL samples of sparkling wines in
Winkler flasks in the absence of oxygen. The samples were incubated in a dark chamber
at 45 °C for 10 days, as an accelerated oxidation test (adapted from Palacios et al., 2001).
The difference in wine hue between the initial and final values was then calculated. It is
expected that the oxidation process will directly impact the hue of the samples. Under
these experimental conditions, the greater the difference in results, the higher the

tendency for wine oxidation.

Statistical analysis
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To carry out the experiment with red wine, a completely randomized experimental design
was employed, consisting of six treatments with different pH levels. In the assessment of
sparkling wines, a bifactorial experimental design was adopted, considering four distinct
types of red wines (with different pHs) incorporated into the sparkling wines and four
different time points at which evaluations were conducted. All analyses were performed
in triplicate, and the results were subjected to analysis of variance (ANOVA), followed by
Tukey's test (5%), using the statistical software SPEED Stat 3.0 (Carvalho et al., 2020).

RESULTS
Characteristics of Alicante Bouschet wine

The physicochemical characteristics of the red wine samples treated with cation exchange
resins are shown in Table 1. Treatment with cation exchange resin significantly reduced
the pH of the treated wine, as has already been observed by other authors (Ibeas et al.
2015; Just-Borras et al. 2022, Mistala et al. 2021) and was used to cut and make the other

red wines in this study with different pHs.

With regard to total acidity, the data in Table 1 show significant differences: as the
proportion of red wine treated with the resin increased in each treatment, the parameter
also increased, with the highest total acidity value being found at the lowest pH. As
expected and already observed by other studies, Mira et al. (2006), Cabrita et al. (2014),
Ibeas et al. (2015) and Ponce et al. (2018), the treatment of red and white wines with

cation exchange resin results in a lower pH and a higher total acidity.

The increase in total acidity is related to the increase in H+ content, confirming the data
obtained by Walker et al. (2002) and Mira et al. (2006). The results for volatile acidity,
alcohol content and total sugars showed no significant differences between the samples.
The fact that no significant changes were found indicates that passing through the resins
at these analysed levels has no influence on these parameters, as observed in the studies

by Just-Borras et al. (2022) and Cisiloto et al. (2019), considering the effect of the resin
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on parameters such as ethanol content and residual sugars in base sparkling wines to be

insignificant.

The relationship between molecular and free SO2 only changes with pH (Blouin; Peynaud,
2006). The action of SO2 increases by around 20% with a decrease in pH by 0.1,
contributing to better microbiological and physicochemical stability (Ribéreau-Gayon et
al., 2007). Significant differences can be observed in the molecular fraction based on the
free SO2 in the studied red wines according to the variation in pH. It was noted that,
depending on the pH of the medium, the amount of preservative added to the wine can

be reduced.

With regard to the influence of different pH levels due to acidification with cation exchange
resin on the colour of the wines, the absorbance values at 420 nm and 520 nm increased
significantly as the pH of the wines decreased, showing an increase in yellow and red
colour, respectively. In the study by Mistala et al., 2021, it was found that treatments with

cation exchange resins largely modify the chemical composition of red wines.

The hue decreases, a trend that is consistent as the pH decreases, indicating a lower
tendency for oxidation, as pH has a significant effect on the color of red wines (Lasanta;
Caro; Perez, 2013). Conversely, color intensity decreases as the wine pH increases. This
is due to a lower quantity of pigments in the wine and the shift of anthocyanins to their
colorless forms (Forino et al., 2020). Additionally, the physico-chemical advantages
produced in treated wines should be considered, such as low pH, improved color, and the
organoleptic preservation of wines (Lasanta; Caro; Perez, 2013; Mira et al., 2006).

Regarding the total polyphenol index, the wine treated with cation exchange resin (pH 2.0)
showed a significant reduction (59.50) compared to the initial wine (pH 3.8; TPl = 59.50).
Consequently, wines produced from the blend of the initial wine and treated wine showed
lower TPIs as the percentage of treated wine increased in the blend. The decrease in pH
in wines treated with cation exchange resin has been observed by Walker et al. (2003),
Mira et al. (2004), and Ibeas et al. (2015), corroborating the data obtained in this study.
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As the pH of the samples was adjusted with the addition of wine treated by cation
exchange resin, a decrease in tannin content was expected; however, this phenomenon
was not observed. Other authors report slight decreases in the tannin content of red wines
after treatment with ion exchange resin (Ibeas et al., 2015; Lasanta; Caro; Perez, 2013).
On the other hand, significant differences were observed in the case of anthocyanins,
which decreased with the increasing percentage of treated wine added to the samples.
The substantial reduction in anthocyanin content in red wines added with different
percentages of wine treated by cation exchange resin may be due to the retention of
residues on the resin surface (Mira et al., 2006; Mistala et al., 2021).

Analytical Wines
parameters
DH 3,8 3,6 3,4 3,2 3,0 2.0

Alcoholic strength 11,63 a+ 11,60 a 11,58 a 11,55 a 11,55 a 11,54 a
(% vIv) 0,042 +0,141 + 0,056 + 0,070 +0,070 +0,028

| ) 1,96 a 1,93 a 219a 230a 220a 2.05a
Total sugars (9/L) 19198  +0,106 +0,127 + 0,056 +0,141 +0.212
Total acidity 50,00 e 53,90 e 61,00d 65,80 c 70,50 b 93,10 a
(meg/L) +0,707 + 0,565 + 1,414 + 1,414 +1,414 + 0,707
Volatile acidity 575a 5,50 a 533 a 518a 5,00 a 516 a
(meg/L) + 0,636 +0,283 + 0,042 +0,028 +0,141 + 0,084

} 53,00 a 46,10 b 34,40 ¢ 27,70d 20,90 e 11,75 f

Free SOz (mg/L) +0,707 +1,414 +0 +0,141 +0,283 +0,212
| } 100,00 a 94,00 a 84,00 b 73,00 ¢ 51,00 d 25,00 e
Total SOz (mg/L) +2.828 +0,707 + 1414 + 2823 +0 + 0,707
Molecular SO, 0,74 f 1,0le 1,18 d 1,48 ¢ 1,71b 461 a
(mg/L) +0,012 +0,014 +0,011 + 0,021 +0,020 +0,012

420 0,44 c 0,46 bc 0,50 bc 0,51b 0,71a 0,71a

nm +0,014 +0,028 +0,035 + 0,053 + 0,037 + 0,007

) 0,70d 0,78 d 0,92 ¢c 1,02b 1,87 a 1,91 a

520 nm +0,035 + 0,009 + 0,042 +0,011 +0,014 +0,028

620 0,17 a 0,17 a 0,17 a 0,17 a 0,16 a 0,15 a

nm +0,014 + 0,007 +0,014 + 0,004 +0,021 + 0,035

| . 1,31c 1,40 bc 1,58 bc 1,70b 274 a 277a
Colour Intesity +0,028 +0,141 + 0,028 +0,071 + 0,057 + 0,099
; 0,62 a 0,59 a 0,56 a 0,50 ab 0,38b 0,37b

Tonality +0,028 +0,014 + 0,007 +0,071 + 0,007 + 0,035

Pl 69,50 a 68,00 a 66,40 a 6550a 64,20 ab 59,50 b

+0,212 +1,414 + 0,707 * 6,364 +0,283 +2,828
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o 350 a 340 a 3.30a 330a 320 a 3,00 a
Tannins (g/L) +0028  +0113  +0424  +0141  +0353  +0,212
Anthocyanas 79 a 737b 610 C 546 d 493 e 2741

(mglL) +5657  +4243  +0,707  +7,778  +1414  +2.828

Table 1. Physicochemical characteristics of red wine samples obtained from the blend of
untreated wine produced by thermovinification (pH 3.8) with red wine treated in cation

exchange resin (pH 2.0).

Results are expressed as mean + standard deviation (n=3). Means followed by different
letters are significantly different according to the Tukey test (p<0.05). *420 nm, 520 nm,
and 620 nm = absorbance at 420 nm, 520 nm, and 620 nm with a spectrophotometer. TPI
= Total Polyphenol Index.

Influence of cation exchange resin on cation content

Figure | presents the results of cation content in the initial wine (pH 3.8), the wine treated
with cation exchange resin (pH 2.0), and wines produced from blends between them (pH
3.6, 3.4, 3.2, and 3.0). Potassium (K) was one of the minerals that showed significant
interaction with the resin. The decrease exhibited significant differences among all
treatments, with an 82.5% reduction in the amount of K when comparing the samples
initially at pH 3.8 and finally at pH 2.0. The reduction in potassium directly influences the
pH reduction (JUST-BORRAS et al., 2022). Even considering that the wine had already
undergone tartaric stabilization, there was a significant reduction in the potassium cation.
Some studies, such as those by Ibeas et al. (2015), Mira et al. (2004), Simdes (2014),
Ponce et al. (2018), have reported improved results in tartaric stabilization tests using ion

exchange resins in wines.

Calcium (Ca) and magnesium (Mg) also showed a significant reduction between the initial
wine sample (pH 3.8) and the final one (pH 2.0), starting from pH 3.8 to pH 2.0. This result
aligns with the literature review, which, according to Ribéreau-Gayon et al. (1977),
indicates that the ease of cation exchange increases with their valence. The reduction in
calcium cation was 42% when comparing samples at pH 3.8 and 2.0. Regarding

magnesium, the reduction between the initial wine and the blend with pH 3.0 was 57.35%,
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with pH 2.0 showing a significantly greater reduction compared to other treatments.
Calcium has lower solubility than potassium, making its stabilization more challenging, as
its removal reduces the possibility of calcium tartrate formation in the wine (Ribéreau-
Gayon et al., 2007).

When analysing copper (Cu), as shown in Figure |, no difference in concentration was
observed between the red wine samples studied. These results are in line with previous
observations reported by Ibeas et al. (2015), where the resin used showed no affinity for
copper. However, copper can have a significant impact on the rate of oxygen consumption
(Kontoudakis & Clark, 2020).

With regard to the iron (Fe) content, the initial wine (pH 3.8) and treatments with a lower
percentage of treated wine (pH 2.0, pH 3.0) showed higher results compared to those with
a higher percentage of treated wine (pH 3.2, pH 3.4, pH 3.8) in the blend or control
treatment (pH 3.8). Evaluating the pH 3.8 and pH 3.6 treatments, despite the slight
reduction in Fe levels, no significant differences were observed between them, a situation
similar to the pH 3.4 and pH 3.2 treatments. Significant differences were found in relation
to the other treatments, especially when comparing the initial (pH 3.0) and treated (pH
2.0) wines. It is expected that the reduction in iron levels will result in better oxidative
stability, as the metal acts as an oxidation catalyst (Lasanta; Caro; Perez, 2013;
Danilewicz, 2018).

In this study, a decrease in minerals was observed as the percentage of treated wine
increased in the blend. In the work of Ibeas et al. (2015), the analysis of potassium and
calcium in red wines that passed through cation exchange resin showed a significant
reduction in treatments with pH reduction. Melero (2009) also obtained significant

reductions in potassium, calcium, iron, and copper cations in the analysis of red wines.

In the study by Mira et al. (2006), the resin showed good affinity for potassium, calcium,
and magnesium. The variation in potassium and sodium concentration during the process

is similar. The use of cation exchange resin allows the treatment to remove not only
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calcium and potassium but also other cations from the wine, such as iron and copper
(Lasanta; Caro; Perez, 2013).
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Figure 1. Concentration of metals Calcium, Potassium, Magnesium, Copper, and Iron in
samples of red wine obtained from the blend between untreated wine produced by
thermovinification (pH 3.8) and red wine treated with cation exchange resin (pH 2.0).

Different letters indicate significant differences between samples by Tukey's test (p<0.05).
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Ponce et al. (2018) evaluated ion exchange resins applied to wines with various varieties
of white and red grapes, both in laboratory and industrial scales, and demonstrated a
significant reduction in concentrations of Ca, K, Na, Mg, Cu, Mn, Fe, and Zn after
treatment. Similar results were obtained by Palacios et al. (2001) after the passage of
Sherry wines through the resin, and Tamasi et al. (2018) using two types of resin in sweet
and dessert wines. Additionally, various authors such as Cabrita et al., 2014, and Ibeas
et al., 2015, emphasized that the reduction in cation concentrations in wines treated with
cation exchange resin resulted in greater tartaric stability due to an increase in tartaric

acid concentration and a consequent reduction in tartrate salts.
Rosé Sparkling Wine

As observed in Table Il, the rosé sparkling wines showed no significant differences in
alcohol content, total sugars, and total acidity, indicating that the addition of red wines with
different pH levels did not affect these parameters. Volatile acidity, free sulfur dioxide, total
sulfur dioxide, and the resulting pH of the sparkling wines exhibited significant differences,

particularly when red wines with lower pH were added.

Alcoholic Total Total Volatile

Treatments strength (%  sugars acidity acidity pH F(rﬁle /SLC))Z T(()rtnal /SL?Z
) (g/L) (meg/L)  (meg/L) 9 9
H38 12,02 a 12,11 a 74,38 a 6,90 a 3,34 ab 64,00 a 142,30 a
P ! + 0,020 + 0,120 +1,414 + 0,071 + 0,007 +1,414 + 0,990
H34 11,89 a 12,06 a 75,03 a 6,00 b 3,35a 58,30 ab 136,10b
P ! + 0,057 + 0,028 + 0,707 +0,212 + 0,010 + 0,990 + 1,273
H30 1191 a 11,89 a 75,75 a 6,31 ab 3,32 ab 51,30 b 126,28 ¢
P ’ + 0,064 + 0,127 + 0,536 + 0,035 + 0,014 + 1,838 + 0,035
DH 2,0 11,94 a 11,66 a 79,20 a 7,03 a 3,30b 32,20 c 121,55¢

+0,035 + 0,226 + 0,243 +0,318 +0,014 +3,111 +2,051

Table 2. Physicochemical parameters of rosé sparkling wine after the addition of 2% (v/v)
of Alicante Bouschet wine with different initial pHs, obtained from the blend of initial wine

(pH 3.8) and wine treated with cation exchange resin (pH 2.0).
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Data presented as mean + standard deviation (n=3). Values followed by different letters
in the same column for each physicochemical parameter indicate a significant difference

at the 5% significance level, according to the Tukey test.

Color is one of the most important visual properties of wines and provides considerable
information about their quality. Color is a visual characteristic perceived from the refraction
or reflection of light on the surface of objects. The evaluation of chromatic characteristics
throughout storage, under CIELab coordinates, of the rosé sparkling wines obtained by
blending with control Alicante Bouschet wine and with different pHs obtained from

treatment with cation exchange resin is presented in Table 3.

Similar to Mistala et al. (2021) and Hernandez et al. (2011), among all treated wines, no
clear effect on L* can be observed, and overall, changes were not significant in terms of
the analysis between treatments. However, the treatments exhibited significantly higher

luminosity values after 6 months.

In general, significantly higher a* values and lower b* values were obtained. These
differences were clearly observed at the beginning of the study and decreased with the
increase in aging period. Treatments with the addition of red wine with a higher content of
resin-treated wine exhibited a more purple or red-blueish color. This can be explained by
the acidity of the red wines used, which was higher as the percentage of treated wine (pH

2.0) increased in the blend.

Based on the CIELab coordinates, it was concluded that, with the increase in storage time,
the colorimetric coordinates a* and b* exhibit a similar behavior in all samples, with a*
decreasing over time and b* gradually increasing up to 6 months of storage (Hernandez
et al., 2011).

With regard to the colour value (C*), the treatments did not differ significantly from each
other. However, there were differences in all the samples, with a significant reduction in

the chroma value (C*). The chroma (C*) values were close to the origin of the CIELab
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spatial coordinates, as stated in the study by De Oliveira; De Souza; De Oliveira Mamede

(2011), which evaluated white and red wines.

In the hue angle (h), according to the results expressed in Table 3, there was a gradual

increase in the coordinate values over the months, resulting in significant differences

Coord.  Trat. 0 months 2 months 4 months 6 months
pH 2,0 91,81Ba + 0,13 92,25ABa +0,21 92,35ABa+0,19 93,05Aa+0,21
. pH 3,0 91,19Ba + 0,04 91,90ABa+0,99 92,06ABa+0,12 92,30Aa+0,42
- pH 3,4 91,35Ba + 0,03 91,70Ba = 0,28 92,02Ba = 0,07 93,05Aa £ 0,21
pH 3,8 91,61Ba + 0,09 91,80ABa £ 0,57 91,91ABa+0,07 92,75Aa+0,21
pH 2,0 9,36Aab + 0,09 8,44Ba = 0,08 8,16Ba + 0,12 6,84Cb £ 0,26
. pH 3,0 9,89Aa £ 0,04 8,70Ba = 0,03 7,95Ca £ 0,13 7,33Cab + 0,76
? pH 3,4 9,61Aab + 0,07 8,74Ba = 0,04 8,09Ca + 0,06 7,08Dab + 0,19
pH 3,8 9,25Ab + 0,04 8,81Aa £ 0,12 7,99Ba + 0,09 7,67Ba £+ 0,09
pH 2,0 4,53Ca 0,01 4,82Ca = 0,08 5,53Ba £+ 0,05 6,13Aa + 0,10
. pH 3,0 4,46Ca £ 0,50 4,93BCa+0,09 5,18Ba+ 0,06 5,96Aab + 0,05
° pH 3,4 4,10Ba = 0,21 4,60Ba = 0,05 5,27Aa £ 0,17 5,71Aab + 0,09
pH 3,8 3,99Ba + 0,09 4,39Ba + 0,10 5,52Aa + 0,44 5,52Ab + 0,04
pH 2,0 12,89Aa + 0,04 11,54Ba + 0,16 9,37Ca £ 0,03 8,52Da = 0,61
X pH 3,0 12,53Aa + 0,40 11,22Ba + 0,05 9,22Ca + 0,05 8,53Ca + 0,34
¢ pH 3,4 12,24Aa £ 0,15 11,07Ba £ 0,07 9,32Ca £ 0,15 8,61Da £ 0,34
pH 3,8 12,22Aa + 0,05 10,86Ba + 0,14 9,06Ca + 0,07 8,28Da * 0,27
pH 2,0 30,96Ca + 0,04 32,46Ca + 0,03 48,62Ba + 1,59 57,01Aab + 1,59
e pH 3,0 29,92Ca + 0,14 32,17Ca+ 0,08 48,25Ba + 1,46 56,67Aab + 1,15
pH 3,4 29,42Ca + 0,03 30,95Ca + 0,09 47,12Ba + 1,04 57,61Aa+ 1,80
pH 3,8 29,63Ca+0,12 30,4Ca+0,12 46,78Ba + 0,52 54,91Ab + 0,04

Table 3. Evolution of CIELab colour coordinates of rosé sparkling wines obtained from

the batch with the addition of red wine with different pHs, produced from the batch

between untreated wine vinified using the thermovinification technique (pH 3.8) and red

wine treated with cation exchange resin (pH 2.0), every two months for a period of six

months.
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Data presented as mean = standard deviation (n=3). Means followed by uppercase letters
in rows and lowercase letters in columns are significantly different according to the Tukey
test (p<0.05). L* = luminosity; a* = green-red component; b* = blue-yellow component; C*

= color chroma; h = hue angle; Trat. = treatment; Coord.= Cordinates.

The absorbance measurement at 520 nm estimated the concentration of red
anthocyanins. Throughout the months, a significant decrease in indices was observed in
all treatments studied. In most sparkling wines, the addition of red wine with a lower pH

had a significant influence on increasing the parameter, and over time, the red.
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Figure 2. Evolution of colour parameters (420 nm, 520 nm), % luminosity and hue of rosé

sparkling wines obtained by blending with red wines of different pHs, from blending
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between red wine produced by thermovinification (pH 3.8) and red wine treated with cation

exchange resin (pH 2.0) every two months for a period of six months.

Data presented as mean * standard deviation (n=3). Means with capital letters comparing
each treatment over time and with lower case letters comparing the treatments with each
other at the same time, followed by different letters, are significantly different according to
Tukey's test (p<0.05). 420 nm, 520nm = absorbance at 420 nm, 520 nm; luminosity (%)

= percentage of luminosity.

Regarding the percentage of brightness, a noticeable decrease in values over time is
observed, with significant differences. Over time, the rosé sparkling wines obtained from
blending with lower pH red wines performed better in terms of sparkle. Brightness is a
parameter indicating the dominance of red coloration; that is, the higher the absorbance
at the wavelength corresponding to red, the higher the brightness (Rodrigues, 2011). In
the study by Moriones et al., 2023, rosé wines subjected to accelerated degradation with
UV radiation in different types of packaging showed a progressive increase in yellow hues

and consequently a decrease in the red component and brightness.

The hue did not show significant differences among treatments in the initial assessment
and after two months. However, treatments analyzed after four and six months showed
significant differences, consistently with low hue values, associated with sparkling wines
that received red wines with lower pHs. Evaluating treatments over time, significant

differences can be observed between all months.
Oxidative Stability

The results of oxidative stability tests are shown as the final hue value for samples after
an accelerated oxidation test. As seen from the results in Table 4, all sparkling wines,
where the treatment involves Alicante Bouschet wine with lower pH, significantly exhibit
better oxidative stability, as they show lower final hue and a smaller increment, which is
the difference between the initial and final hue. In the study by Lasanta; Caro; Perez

(2013), significant differences were also found in the accelerated oxidation test in red
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wines treated with resin. This effect is possibly due to the reduction in iron levels (Figure

1), and this could be an additional advantage of using ion exchange technigues in wines.

Regarding brightness, a significant increase is observed as the pH decreases. The
highest brightness percentage corresponds to pH 2.0, and the lowest percentage is for
pH 3.8. Additionally, in comparing the initial brightness with the final brightness, it is
noticeable that the loss of brightness is much greater in sparkling wines that were added
with red wine with higher pHs.

pH 3.8 34 3.0 20
o 13.91Ad * 2345 Ac 36.33 Ab 39.98 Aa
Initial Brightness (%) 1,530 + 0,230 +1.880 +1,31
. . 588 Bc 843 BC 22.42Bb 31.44 Ba
Final Brightness (%) +1.,530 +0.230 +1.880 +131
ol M 1.46 Ba 1.36 Bb 114 Bc + 1.09 Bc
+ 0,006 + 0,051 0,023 + 0015
o Hue 1.75Ba 1.67Bb 138Bc + 1.20 Be
+0,003 + 0,002 0,006 + 0,002
Increment 0,29 0,31 0,24 0,11

Tabela 4. Results of the oxidative stability test of rosé sparkling wines obtained from

blending with red wine of different pHs treated with cation exchange resin.

The data presented as mean + standard deviation (n=3). Means followed by distinct
uppercase letters in the rows and lowercase letters in the columns are significantly
different according to the Tukey test (p<0.05). Increment = difference between initial and

final hue.

In terms of brightness, a significant increase is observed as the pH decreases. The highest
percentage of brightness is associated with pH 2.0, and the lowest percentage is for pH
3.8. Additionally, when comparing the initial brightness with the final brightness, it is
noticeable that the loss of brightness is much greater in sparkling wines that were added

with red wine at higher pH levels.
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CONCLUSIONS

The treatment using cation exchange resin made it possible to increase titratable acidity
and reduce the pH of the red wine used for blending in sparkling wine production. This
effect is closely associated with the reduction of potassium levels. On the other hand, this
technique brought about changes in phenolic composition, decreasing the concentration
of anthocyanins and total polyphenol index (TPI) of the red wine.

Regarding the chromatic composition, an increase in intensity and a decrease in hue were
observed. Despite noting an increase in wavelengths at 420nm and 520nm, the values for
red color (520nm) showed a greater increase as the pH of the wine decreased. The
cationic concentration, especially of iron, potassium, and calcium, was significantly

reduced after treating the red wine with the cation exchange resin.

With regard to the evolution of the colour of rosé sparkling wines produced by
assemblage, even using a small percentage of red wine (2%) to impart colour to the
sparkling wines, the treatments with lower pH red wine showed the best results in terms
of evolution over time. Particularly noteworthy were the colour and luminosity values. In
the accelerated oxidation test, sparkling wines showed better oxidative stability when
produced with red wine treated with cation exchange resin at a lower pH.
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