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A RMN de baixo campo, em particular a relaxometria de 'H, vem se
consolidando como uma ferramenta extremamente Util na ciéncia de alimentos,
principalmente devido sua capacidade em diferenciar tipos de agua presentes na
matriz (ligada ou livre, intra ou extracelular etc). Entretanto, a interpretacéo
inequivoca dos resultados de relaxagéao nao € uma tarefa trivial, pois se trata de
uma técnica de baixa resolugao aplicada a uma matriz geralmente complexa.

A espectroscopia de correlagdo 2D heteroespectral € uma técnica de
correlagao simples, que visa acessar informacgdes nao visualizadas facilmente nos
espectros unidimensionais. A correlagdo 2D consiste na associagdo matematica
(correlacdo) das intensidades dos sinais de duas técnicas (espectroscopicas,
cromatograficas, térmicas etc) aplicadas ao mesmo conjunto de amostras. Dessa
forma, a interpretagcdo de espectros e sistemas complexos é facilitada pela
melhora da resolugdo espectral e a identificacdo das interagdes inter e
intramoleculares através da correlagdo dos dados obtidos pelas mais diversas
técnicas.’

O objetivo desse trabalho é avaliar a utilizagcdo da espectroscopia de
correlagao bidimensional para ampliar a interpretabilidade dos resultados obtidos
por RMN e NIR.

A base de dados utilizadas nesse trabalho foi disponibilizada online por
Thybo et al. (2000)? (http://www.models.kvl.dk/research/data/). Utilizou-se curvas
de relaxagao T, obtidas por CPMG e espectros de NIR de 26 amostras de batatas
organicas e convencionais. As medidas de relaxagao T, foram obtidas no
equipamento MARAN de 0,7 T (Oxford Instruments) a 35 °C. Foram adquiridos
8192 ecos, empregando um tempo de refocalizacdo de 100 us e tempo de
repeticdo de 8 s. O espectros de NIR (400-2498 nm, compactados de 1050 para
263 pontos) foram adquiridos num equipamento Nir Systems Inc. 6500. Os
espectros de relaxacao T, foram obtidos através da aplicagdo da Transformada
Inversa de Laplace aos decaimentos de CPMG, obtendo-se um especiro de 128
pontos distribuidos entre 0,1 ms e 10000 ms, esse processamento foi executado
no programa 2D Laplace Inversion ver.2 (Magritek). A matriz de dados resultante
foi processada no programa 2DShige ver.1.3.

A agua livre (ndo participante de ligagcoes de H) encontra-se em trés
diferentes dominios, sendo que nas batatas convencionais, esses dominios
apresentaram T, maiores quando comparadas as batatas organicas.® Essa foi
uma das principais fontes de variagdo dos dados e essa variabilidade
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correlacionou-se com algumas bandas especificas dos espetros de NIR. Essas
bandas podem ser atribuidas a agua livre (960, 1185, 1800 nm) e a carboidratos
(1361, 1633, 1730, 2210 nm). Essa correlacdo, dentro de cada dominio, foi
positiva para os tempos mais longos e negativa para os mais curtos (Figura).
Indicando que com o aumento do amido ha um aumento do tempo de relaxacao
da agua nos trés dominios. Adicionalmente, esses aumentos, no conteldo de
amido e no tempo de relaxagdo, sdo acompanhados de um aumento da banda
em 467 nm, atribuido & carotenéides.?

O vale observado nos espectros de correlagao a 1450 nm, regiao
atribuida a agua em ligagdes de H, se justifica pela restricdo da mobilidade dessa
agua, resultando em um T, extremamente curto e assim nao detectavel com as
condigdes experimentais empregadas.
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Figura - Espectro de correlagdo 2D heteroespectral (NIR-Relaxometria). No trago do espectro de
T, (a direita) acrescentou-se os carregamentos da Componente Principal (em vermelho) extraida
dos dados de relaxometria para ilustrar a concordancia entre a variabilidade observada nesses
dados e a correlagao entre as técnicas.
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