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REVISAO DA METODOLOGIA ANALITICA DE
DETERMINACAO DO EXTRATO SECO DE VINHO

Jodo Giugliani Filho1
Gildo Almeida da Silva
Maria Angela Amazonas Almeida da Silva2

RESUMO - O método oficial brasileiro para determinacdo do extrato seco
de vinho segue o processo de evaporacdo a 100°C até peso constante. As
empresas vinicolas, por sua parte, afirmam que esta metodologia leva a
relacdes alcool em peso/extrato seco reduzido cujos valores nio se enqua-
dram nos limites legais. Para constatar este fato, a metodologia foi revis-
ta e comparada com um método aleméo que também se baseia na evapo-
racdo a 100°C, porém ndo exige secagem até peso constante. Foi feita,
ainda, uma comparacdo com o extrato seco obtido por evaporacédo do vi-
nho em banho-maria a 100°C por trés horas, pois este procedimento cons-
titui o que vem sendo adotado na pratica. Foram encontradas diferencas
significativas entre os métodos, verificando-se que pela metodologia bra-
sileira os vinhos testados ndo mantiveram suas relacdes alcool em
peso/extrato seco reduzido dentro dos limites legais, enquanto que pelos
demais métodos os vinhos se enquadraram em tais limites. Concluiu-se
que a metodologia brasileira é falha, recomendando-se sua substituicéo
de acordo com a compilac¢do de métodos internacionais de analises de vi-
nhos.

Termos para indexacdo: vinho, extrato seco, relacdo 4lcool em
peso/extrato seco reduzido.

1 Eng® Agr°, M.Sc., EMBRAPA/Unidade de Execugao de Pesquisa de Ambito Estadual
de Bento Gongalves (UEPAE de Bento Gongalves), Caixa Postal 130, CEP 95700 Ben-
to Gongalves, RS.

2 Bioméd., M.Sc., EMBRAPA/Unidade de Execugao de Pesquisa de Ambito Estadual
de Bento Gongalves (UEPAE de Bento Gongalves), Caixa Postal 130, CEP 95700 Ben-

to Gongalves, RS.



A REVIEW OF THE ANALYTICAL METHODOLOGY
OF WINE DRY EXTRACT DETERMINATION

ABSTRACT - The Brazilian official method to determine the dry extract
of wine uses the process of evaporation at 100°C until constant weight.
Wine-growers affirm that this methodology produces rates of alcohol in
weight/reduced dry extract that go beyond the legal limits. The method-
ology was reviewed and compared with a German method that is also
based on evaporation at 100°C, but doesn’t require the drying process until
constant weight. It was also made a corthparison with the dry extract got-
ten after three hours of evaporation in a water bath, that is, the procedure
used in practising. The results showed significant differences among the
methods. The wines tested didn’t fall under legal limits when the Brazii-
ian method was used contrarywise to what occurred with the other
methods. In short, the Brazilian method is faulty and it is recommended to
be replaced according to the compilation of internationals methods of
wine analysis.

Index terms: wine, dry extract, alcohol in weight/reduced dry extract
rate.



INTRODUGAO

O extrato seco do vinho é composto pelas substdncias ndo volateis
presentes no mesmo, das quais fazem parte proteinas, pectinas, matérias
corantes, sais minerais, acucares, aminoacidos, poliéis (glicerol e 2-3 buta-
nodiol) e acidos (latico, succinico e tartarico), entre outras. O glicerol re-
presenta cerca de um terco do extrato seco (Garoglio 1959), enquanto que
o 2-3 butanodiol encontra-se na concentracdo de 0,1 a 1,6 g/l (Lee 1980) e 0
acido latico, na faixa de 0,1 - 0,2% podendo atingir, em vinhos tintos, de
30 a 50% (Amerine & Ough 1976).

Os métodos de determinacdo do extrato seco por evaporacdo a 100°C
apresentam variacdes que podem levar a obtencédo de diferentes resulta-
dos. Na Alemanha, o método de evaporagédo de 25 ou 50 ml de vinho em
banho-maria a 100°C até obtencéo de xarope (cerca de 40 minutos) e seca-
gem em estufa a 100°C durante duas horas e meia (Jaulmes 1951 & Vogt
1971) foi substituido pelo método densimétrico (Ribéreau-Gayon et al.
1980). A AOAC (1980) recomenda que 50 ml de amostra sejam evapora-
dos em banho-maria a 100°C até a formacédo de xarope e deixados em es-
tufa a 100° C durante duas a cinco horas. Na Franca, o método de determi-
nacdo por evaporacdo de 20 ml de vinho em banho-maria a 100°C por seis
horas foi substituido pela evaporacdo a vacuo a 70°C que se constitui o
método oficial francés de referéncia (Ribéreau-Gayon et al. 1982). No Bra-
sil, por sua vez, 25 ml de vinho sdo evaporados em banho-maria a 100°C
durante trés horas e secados em estufa a 100°C até peso constante (Brasil
1974). As empresas vinicolas, no entanto, afirmam que esta metodologia
leva a relacdes alcool em peso/extrato seco reduzido cujos valores ndo se
enquadram nos limites legais, quais sejam: 4,7 - 4,8 - 6,0 e 6,5 para 0s Vi-
nhos tinto comum, tinto fino, rosado e branco, respectivamente. De fato,
o tempo de permanéncia em banho-maria ultrapassa em muito a formacéo
de xarope, resultando uma crosta umida. Isto, associado ao tratamento
em estufa até peso constante, pode levar a uma reduc¢édo no extrato seco
por evaporagdo do glicerol, do 2-3 butanodiol e do acido latico que, apesar
de nio serem volateis, a 100°C apresentam uma apreciavel tenséo de va-
por.

Este trabalho tem como objetivo uma revisédo critica da metodologia
brasileira, considerando suas falhas salientadas anteriormente. Para tal,
efetuou-se um estudo comparativo do método brasileiro (Brasil 1974) com
o método aleméo (Jaulmes 1951 & Vogt 1971), por apresentarem similari-
dade, e com a evaporacdo em banho-maria a 100°C por trés horas, pois es-
te procedimento constitui o que vem sendo adotado na pratica.



MATERIAL E METODOS

1) Determinacao do tempo de secagem de vinho em estufa a 100°C ne-
cessario para atingir peso constante, apds trés horas em banho-
maria a 100°C.

Uma amostra de vinhos secos comuns foi coletada por fiscais da Se-
cretaria da Agricultura do Estado do Rio Grande do Sul, constituindo-se
de 4 garrafas (de 720 ml) de vinhos brancos, 5 de rosados e 15 de tintos, de
diferentes pipas de cantinas dos municipios de Bento Goncalves, Flores
da Cunha, Garibaldi e Caxias do Sul.

O tempo de secagem de vinho em estufa a 100°C necessario para atin-
gir peso constante, apds trés horas em banho-maria a 100°C, foi determi-
nado em intervalos de meia hora até quatro horas e meia apds a colocacao
em estufa.

Para exprimir a relacdo entre peso do vinho e tempo de exposicéo,
ajustou-se, para cada tipo de vinho, uma curva exponencial expressa por:

Y = K + LeMt,
onde K é 0 “‘minimo’’ (inatingivel) a que tende o peso do vinho (Y) quando
o tempo de exposicdo (t) cresce indefinidamente, K + L é a ordenada da
interseccdo da curva com o eixo Y e M é a velocidade inicial de decréscimo
do peso. Essas curvas ndo tém minimo, mas revelam nitidamente os tem-
pos de exposic¢do a partir dos quais o decréscimo passa a ser praticamente
nulo. Como um critério objetivo para o estabelecimento do ponto de atin-
gimento do peso constante, utilizou-se o ponto de minimo de uma curva
quadratica ajustada aos mesmos dados.

2) Determinacao da variacao da relacao alcool em peso/extrato seco re-
duzido em funcao do tempo de secagem.

Além do extrato seco, foram realizadas analises de alcool, por ebulio-
metria (Amerine & Ough 1976), e acucares redutores, por Fehling (Jaul-
mes 1951), para a determinacdo da relacdo alcool em peso/extrato seco re-
duzido, de acordo com a seguinte formula:

Alcool em peso Grau Alcoolico x 8
Extrato seco reduzido Extrato seco - (acucares redutores - 1)

onde o extrato seco é igual ao peso da amostra multiplicado por 40.

A variacdo da relacdoalcool em peso/extrato seco reduzido (Y) com o
tempo de secagem em estufa (T), para cada tipo de vinho, foi expressa
através do ajustamento da curva exponencial:

Y=A [1-eBT+C)]



onde A representa o nivel da relacdo alcool em peso/extrato seco reduzido
a que a curva tende assintoticamente (sem atingi-lo) quando o tempo cres-
ce indefinidamente e B, a velocidade de crescimento inicial da relacio.

Os resultados foram avaliados em funcdo dos limites maximos esta-
belecidos por lei, quais sejam: 4,7 - 6,0 e 6,5 para vinhos tintos comuns,
rosados e brancos, respectivamente.

3) Determinacao das percentagens de vinhos com relagoes alcool em
peso/extrato seco reduzido dentro dos limites legais.

Além da amostra citada no item 1, foram coletadas mais 12 gar-
rafas de vinhos brancos e 11 de rosados, de forma idéntica a citada an-
teriormente.

As percentagens de vinhos de cada tipo, cujas relacdes alcool em
peso/extrato seco reduzido se situaram dentro dos limites legais, em cada
tempo de secagem, foram representadas em diagramas de barra.

4) Comparacao dos meétodos brasileiro, alemao e evaporacdo em
banho-maria a 100°C por trés horas.

A comparacdo dos métodos foi efetuada com uma amostra de duas
garrafas de vinho seco fino, sendo uma de branco e a outra de tinto, prove-
nientes da cantina experimental da EMBRAPA-UEPAE de Bento Gon-
calves.

O delineamento estatistico aplicado foi o de experimento inteiramen-
te casualizado, com 6 repeticdes, tendo sido usados o teste F para a anali-
se de variancia e o teste de Duncan para a comparacao das médias.

Os resultados foram avaliados em funcédo dos limites maximos esta-
belecidos por lei, quais sejam: 4,8 e 6,5 para vinhos tintos finos e brancos,
respectivamente, tendo sido apresentados em diagramas de barra.

RESULTADOS

1) Determinacao do tempo de secagem de vinho em estufa a 100°C ne-

cessario para atingir peso constante, apos trés horas em banho-
maria a 100°C.

As perdas de peso dos vinhos brancos, rosados e tintos observadas
apos trés horas em banho-maria a 100°C e a cada meia hora do periodo de
secagem em estufa a 100°C, juntamente com as curvas exponenciais
ajustadas estdo representadas na Figura 1. As estimativas dos parame-
tros das equacgdes ajustadas estdo na Tabela 1.
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e brancos (& ) observadas em instantes sucessivos de meia hora do perio-
do de secagem em estufa a 100°C e correspondentes curvas exponenciais
ajustadas.



-13—

TABELA 1. Estimativas dos parametros K, L e M das curvas exponenciais ajustadas
para representar a variagao do peso com 0 tempo de secagem para 0s vi-
nhos brancos, rosados e tintos.

Estimativas dos parametros

Tipo de vinho

K L M
Branco 0,27167 2.30754 0.95454
Rosado 0.30111 1.50553 0.85186
Tinto 0.43533 1.26030 0.82578

Os pontos de minimo das curvas quadraticas ajustadas corresponde-
ram aos tempos de secagem 6,4635; 6,7005 e 6,6619, respectivamente,
para os vinhos brancos, rosados e tintos. Assim, para os vinhos brancos,
em média, o peso constante foi atingido préoximo da pesagem efetuada 3 h
30 min. apos as trés horas em banho-maria e, para os vinhos rosados e tin-
tos ap6s 4 h, em meédia.

2)  Determinacao da varia¢io da relacao alcool em peso/extrato seco re-
duzido em funcao do tempo de secagem.

As médias da relacao alcool em peso/extrato seco reduzido para cada
tempo de secagem, para cada tipo de vinho, e os correspondentes valores
ajustados pelas curvas exponenciais estdo representados na Figura 2.
Observa-se que nenhum dos vinhos analisados se enquadrou nos limites
legais, quando a secagem em estufas se prolongou até o estabelecimento
do peso constante. As estimativas dos parametros das curvas exponen-
ciais ajustadas estao na Tabela 2.

TABELA 2. Estimativas dos parametros A, B e C das curvas exponenciais ajustadas
para a variacao da relacao alcool em peso/extrato seco reduzido em fungao
do tempo de secagem para 0s vinhos brancos, rosados e tintos,

Estimativas dos parametros

Tipo do vinho

A B C
Branco 8,58929 0.71134 -1,48211
Rosado 7.98996 061212 -1,01738
Tinto 5,72426 0.68747 - 0,74629

3)  Determinacdo das percentagens de vinhos com relagées alcool em
peso/extrato seco reduzido dentro dos limites legais.

As percentagens de vinhos com a relacao alcool em peso/extrato seco
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reduzido dentro dos limites legais em fun¢do do tempo de secagem estéo
apresentadas na Figura 3. Verifica-se que, para o vinho tinto, apés o tra-
tamento em banho-maria, 73% dos vinhos se mantém dentro do limite le-
gal. Acrescentando um tratamento de meia hora em estufa a 100°C esta
percentagem cai para 33% e, de uma hora nenhum dos vinhos se enqua-
dra na legislacdo. Com tratamento apenas em banho-maria, 94% dos vi-
nhos rosados apresentam a relacdo abaixo do limite maximo estabelecido.
Ap6s meia hora em estufa a 100°C a percentagem cai para 47%; uma hora
em estufa, 13% e uma hora e meia, 0%. Para o vinho branco, 100% dos vi-
nhos mantém a relacdo abaixo do limite legal apés o tratamento em
banho-maria, 50% ap6s meia hora de secagem em estufa a 100°C, 12,5%
ap6s uma hora e meia e, nenhum dos vinhos satisfaz a exigéncia legal
apos duas horas.

>

o Z

o Z
°! .

( O )com arelagao alcool em peso/extrato seco reduzido dentro dos limi-
tes legais observadas em instantes sucessivos de meia hora do periodo de
secagem em estufa a 100°C, apds 3 horas em banho-maria a 100°C.
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4) Comparaciao dos métodos brasileiro, alemao e evaporacao em banho-
maria a 100°C por trés horas.

As relacdes alcool em peso/extrato seco reduzido obtidas pela deter-
minacdo do extrato seco pelos métodos brasileiro, aleméo e evaporacao
em banho-maria a 100°C por trés horas, estdo representadas na Figura 4.
Observa-se que, pelo método brasileiro, tanto o vinho branco como o tinto
nédo se enquadram nos limites legais, enquanto que pelos demais métodos
ambos os vinhos apresentam as relacdes abaixo dos limites maximos le-
gais.

As analises de varidncia mostraram diferencas significativas, a nivel
de 1% de probabilidade, entre os resultados obtidos com as metodologias
testadas, tanto para o vinho branco como para o tinto, tendo o teste de
Duncan revelado que o método brasileiro leva as relacées mais elevadas e
o método da evaporacdo em banho-maria a 100°C por trés horas as mais
baixas.

DISCUSSAO

Para a amostra analisada, o tempo de secagem necessario para atin-
gir peso constante ultrapassou o tempo recomendado pelo método ale-
m4éo, o que mais se assemelha ao método brasileiro, em aproximadamente
trés horas e meia para o vinho branco e quatro horas para os vinhos rosa-
do e tinto. O método da AOAC é também similar ao brasileiro, porém re-
comenda uma faixa de secagem em estufa muito ampla (de 2 a 5 horas), o
que dificulta um estudo comparativo.

E importante salientar que todos os vinhos submetidos a secagem
até peso constante tiveram suas relacdes alcool em peso/extrato seco re-
duzido acima dos limites legais (Figuras 2 e 4), enquanto que os analisa-
dos pelo método aleméo ficaram abaixo de tais limites (Figura 4). Isto po-
de ser atribuido a evaporacdo lenta dos componentes nao volateis, princi-
palmente o acido latico, o glicerol e o 2-3 butanodiol, com conseqiientes
perdas de peso do extrato, o que ocorre quando se prolonga o tempo de
permanéncia em banho-maria (Ribéreau-Gayon et al. 1980).

No “Recueil des Méthodes Internationales d’Analyses des Vins”
(Office International de la Vigne et du Vin, 1972) constam, como método de
de referéncia, a determinacédo do extrato seco por evaporacdo a 70°C sob
pressédo reduzida e, como método usual, o densimétrico. O método de eva-
poracdo a 100°C foi proscrito. Segundo a compilagdo, os métodos de refe-
réncia, mais rigorosos e de maior precisdo, devem ser utilizados em traba-
lhos cientificos ou em caso de contestacdo nas transacdes internacionais;
os métodos usuais, onde as técnicas sdo mais simples e os resultados, em
geral, um pouco menos precisos, podem ser utilizados principalmente nas
transacoes comerciais dentro de um mesmo pais.
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Na Franca, a técnica de evaporacdo a 70°C sob pressdo reduzida
constitui o método oficial de referéncia (Ribéreau-Gayon et al. 1982). O
método alemdo testado neste trabalho, e que foi durante algum tempo o
método oficial na Alemanha, foi substituido pelo processo densimétrico
(Ribéreau-Gayon et al. 1982).

Faz-se necessario observar, ainda, que os processos de tratamento pa-
ra estabilizacdo quimica e microbiolégica do vinho, atualmente emprega-
dos e de grande valia para a manutencdo da qualidade do produto, resul-
tam em consideraveis perdas de determinados componentes do extrato
seco, tais como proteinas, pectinas, matérias corantes e sais minerais. Is-
to explica a crescente dificuldade encontrada pela industria vinicola em
enquadrar a relacdo alcool em peso/extrato seco reduzido nos padrdes es-
tabelecidos pela legislacdo brasileira, a despeito da grande melhoria da
qualidade do vinho nacional alcancada nos ultimos anos.

CONCLUSAO

Conclui-se que, na temperatura de 100° C, o peso constante é obti-
do com perdas nos componentes nio volateis do vinho e, portanto, o valor
do extrato seco obtido é inferior ao real e a relacdo alcool em peso/extrato
seco reduzido ultrapassa os limites estabelecidos pela legislacéo brasilei-
ra. Esta metodologia analitica é falha, sendo recomendavel sua substitui-
cdo de acordo com a compilacdo de métodos internacionais de anéalises de
vinhos, que preconiza a utilizacdo do método de evaporacdo a 70° C a va-
cuo em casos em que houver exigéncia de um maior rigor, tais como tra-
balhos cientificos e contestacdo nas transa¢des internacionais, e do méto-
do densimétrico nas determinac¢des correntes para a caracteriza¢do anali-
tica dos vinhos destinados as transacdes comerciais internas.
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