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Verificacdo dos métodos de detecgdo do 2,4,6 Tricloroanisol (TCA):
uma revisdo integrativa

Os vinhos sdo bebidas alcdolicas populares na sociedade, tendo sabores caracteristicos oriundos da terra ao qual a fruta foi cultivada, portanto tendo alto poder
comercial, com énfase na popularidade de exportagGes. A comercializagdo de vinhos, exige vedagdo adequada, para constancia na qualidade do produto e a ndo
contaminagdo das bebidas. Comumente, utiliza-se de rolhas de cortica para a realizacdo da vedagdo da bebida, contudo, determina-se a possibilidade de
contaminagdo da rolha por parte do 2,4,6 — Tricloroanisol (TCA), composto responsavel por minimizar aspectos sensoriais da bebida. Para a qualidade de vinicolas
se faz necessario identificar de maneira com precisdo a presenga desse composto. O estudo em questdo é uma revisdo integrativa que propde, avaliar os principais
métodos utilizados para identificar TCA em rolhas de cortiga, pontuando os diferentes limites de detecgdo e quantificagdo de tais compostos. Fez-se possivel avaliar
12 diferentes estudos, que aplicaram diferentes métodos, sendo eles, a cromatografia gasosa por detecgdo de elétrons e voltametria ciclica. A partir da analise, se
fez possivel evidenciar a viabilidade de aplicagdo do método de cromatografia gasosa com uso do detector de elétrons, contudo, sendo necessario adequar o
preparo do analito a fim de obter melhores resultados, enquanto para o método de voltametria ciclica se faz necessario reduzir o tempo de identificagdo para
atingir resultados com melhor aspecto de produgdo em industrias.
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Verification of detection methods for 2,4,6 Tricloroanisol (TCA): an
integrative review

Wines are popular alcoholic beverages in society, having characteristic flavors from the land where the fruit was grown, therefore having high commercial power,
with an emphasis on the popularity of exports. The commercialization of wines requires adequate sealing, for consistency in product quality and non-contamination
of beverages. Commonly, cork stoppers are used to seal the drink, however, the possibility of contamination of the stopper by 2,4,6 - Trichloroanisole (TCA), a
compound responsible for minimizing the sensory aspects of the drink, is determined. For the quality of wineries, it is necessary to accurately identify the presence
of this compound. The study in question is an integrative review that proposes to evaluate the main methods used to identify TCA in cork stoppers, scoring the
different limits of detection and quantification of such compounds. It was possible to evaluate 12 different studies, which applied different methods, namely, gas
chromatography by electron detection and cyclic voltammetry. From the analysis, it was possible to show the viability of applying the gas chromatography method
using the electron detector, however, it is necessary to adapt the preparation of the analyte in order to obtain better results, while for the cyclic voltammetry
method it is done necessary to reduce the identification time to achieve results with a better production aspect in industries.
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INTRODUGAO

O vinho é uma bebida alcodlica a base de uva, popular desde a estruturacdo da sociedade,
considerando os aspectos culturais e sociais (PENNA et al., 2004). Tendo em vista que a matéria-prima
principal para produgao de vinho é a uva, enfatiza-se a necessidade da qualidade do fruto, e, portanto, os
aspectos de cultivos e tratamento pds-colheita. No Brasil, o vinho tornou-se popular com a chegada dos
portugueses, ao qual com adequagbes e prospeccdo de conhecimentos a cerca dos processos de
fermentacao, ocasionou melhoria continua na qualidade da bebida em questao.

Segundo Dias (2019), com a necessidade de exportacdo de vinhos e a competitividade do mercado,
assim como, tornar os produtos mais atrativos e com constancia na qualidade dos produtos, determinou-se
a otimizacdo e ajustes nas embalagens ao qual os vinhos eram comercializados, investindo no
engarrafamento e vedacao do produto, utilizando rolhas. A rolha tem como principal fungao, a transmissao
gradativa de oxigénio ao vinho e contaminagdo de carater microbiolégico. Dentre os diferentes tipos de
materiais que constituem as rolhas, tem-se como mais popular a cortica, oriunda do sobreiro (SILVA et al.,
2009). A cortica é caracterizada pela sua formacao através de células formadas por suberinas responsaveis
pela impermeabilidade e elasticidade da rolha.

Com a expansdo do setor agricola, surgiu a necessidade de utilizar defensivos a cerca de pragas e
doencas para os cultivos, sendo algum desses saneantes composto por pentaclorofenol (PCP), 2,4,6-
triclorofenol (TCP) e 2,3,4,6-tetraclorofenol (TeCP), considerando a ndo-utilizacdo atual desse
micropoluidores, eles se acumularam em cadeia no solo, estando presente portanto, em diferentes tipos de
biotas do solo (SIMPSON; SEFTON, 2007). Em suma, considerado percentual de contaminagdo dos vinhos por
parte de compostos, é resultante do 2,4,6 — Tricloroanisol (TCA) presente nas rolhas de cortica, onde nos
estudos de Hervé et al. (2004), determina o TCA como sendo responsavel entre 70% e 80% das
contaminacgdes. O contato direto da rolha de cortica contaminada ao vinho ou o contato da rolha de cortica
contaminada no espaco entre o gargalo o vinho (ALVES, 2010). Embora surja em baixas concentragdes, esse
tipo de contaminacao, resulta em modificagcdes sensoriais ao produto.

A nivel de controle de qualidade do produto, se faz necessario identificar o prospector de
modifica¢gles sensoriais, portanto, o TCA, desse modo, o trabalho em questdo propdes através de uma
revisdo integrativa, demonstrar os principais métodos para analise, assim como realizar o comparativo entre
os métodos, determinando os limites de detec¢do e quantificagao, destacando o método de preparacao dos
analitos. Os métodos em analise foram: cromatografia gasosa com detec¢do por captura eletrbnica e

voltametria ciclica.

DISCUSSAO TEORICA

Partindo da necessidade de embasamento tedrico, pontua-se o tépico de vedagdo em vinhos, em
seguida, determinacdo os aspectos quimicos e como age o 2,4,6-tricloroanisol. Em sequéncia, define-se os

processos de cromatografia gasosa e cromatografia gasosa por captura eletronica, tal como, voltametria.
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Vedagdao em vinhos

Para Nunes (2013), de acordo com o aumento de demanda de vinhos, e consequentemente
otimizacdo da comercializagao, se fez necessario adequar os processos de produgado, recipiente e vedagao de
tais bebidas, considerando os aspectos de qualidade, higiene e seguranca ao consumidor. No Brasil, para
producdo e comercializagdo de vinhos, deve-se seguir a lei 10.970 de 2004, considerando as caracteristicas
fisicas e quimicas do produto. Os vinhos, sdo armazenados em garrafas de vidros com o uso de um objeto de
vedacdo, as rolhas. As rolhas de cortica sdo comumente utilizadas, por suas caracteristicas de alta vida util e
elasticidade. Partindo da necessidade de controlar o contato do oxigénio com o vinho, reduzindo a
possibilidade de oxida¢ao do produto, enfatiza-se a necessidade da vedacao. A oxidacdo nos vinhos, ocasiona
modificagdes no aroma e sabor do produto, impactando negativamente nos aspectos de qualidade do

produto. A Figura 01 representa a reacao de oxidacao do vinho.

ALCOOL ETANOL (PRIMARIO) ETANAL AcIDO ETANOICO
OH
H,C—C—H [0] b Hc—c’//O = Hc—c//dO
3 3 3
| H20 - H N OH
H

Figura 01: Reacdo de oxidagdo do vinho.

A reacdo de oxidacdo do vinho ocorre quando o vinho estd em contato em excesso com o vinho,
portanto o etanol, dlcool presente no vinho, reagente com as moléculas do ar, tornando-se o acido acético
ou etanoico, acido caracteristico de vinagres (DIAS, 2016).

Além da perspectiva de minimiza¢do da possibilidade de oxidacdo da bebida alcodlica em estudo,
Moreira (2011) destaca que se tem a verificacdo de ndo ocorrer contaminagdo do vinho, nem por fatores

externos, assim como, com a prépria rolha de cortica, considerando a presenca de TCA.

2,4,6: Tricloroanisol em rolhas de cortica

No estudo de Simpson et al. (2007), é indicado que a formacdo do TCA nas rolhas oriundas do
sobreiro parte de diferentes fontes, contudo, destaca-se o fenol e cloro presente em diferentes saneantes
presentes em distintos processos. A produc¢do do TCA nos sobreiros pode ocorrer através dos processos de
ebulicdo e absorc¢do. As principais origens do TCA sdo indicadas na Figura 02.

Na pesquisa de Guimaraes (2015) é destacado que o mecanismo mais indicado para compreender a
biometila¢cdo do 2,4,6 — Tricloroanisol é a O-metilagdo dos clorofendis. O composto TCA é um composto com
capacidade de acumulagao, considerando a estabilidade de sua estrutura organica, podendo, como indicado
na Figura 02, origina-se de diferentes processos. Verifica-se também, a elevada capacidade de ser absorvido,
tendo em vista, a alta capacidade de volatilidade (CAPONE et al., 2002).

Tendo em vista a capacidade de modificacdo de caracteristicas sensoriais do vinho, estabeleceu-se

diferentes técnicas de carater preventivo e corretivo do TCA em corticas.
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Figura 02: Diferentes origens que podem ocasionar TCA em cortigas.

Cromatografia gasosa

Na quimica analitica, um dos principais métodos de anadlise é a cromatografia, método qualitativo,
quantitativo e de separagdo (NASCIMENTO et al., 2018). O método da cromatografia é baseado na separagdo
fisica, composta de uma fase estaciondria e uma fase mével, a segunda fase citada, é indicada como uma
fase continua. Para Dias (2016), a fase estaciondria é caracterizada por ser realizada por liquido ou sélido,
enquanto a fase mével ocorre com liquido, gas e fluido supercritico. A cromatografia pode ocorrer através
da técnica planar ou em colunas, podendo a cromatografia em coluna podendo ter a fase movel, gasosa,

liquida ou fluido supercritico.
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‘z (‘.'A‘l'ﬂ'll\.) Detector
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Cilindro do gas de arraste
mantido sob alta pressao

Figura 03: Componentes caracteristicos da analise de cromatografia gasosa. Fonte: Adaptado de Degani et al. (1988).

A cromatografia gasosa é um dos principais métodos para identificar e quantificar substancias
volateis com elevada complexidade, oriundas de compostos em baixa concentracdo. Caracteriza-se por sua
fase movel ser gasosa e a fase estacionaria é um sélido ou liquido (PINHO et al., 2009). Uma das principais
classificagdo da cromatografia gasosa da-se em relagdo ao tipo de coluna, podendo ser cromatografia gasosa

(CG) ou cromatografia gasosa de alta resolucdo (CGAR), logo a CGAR se tem maior comprimento e menor
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didmetro da coluna, a fase liquida atingido as paredes capilares da coluna, tem-se melhores resultados. O
sistema simples do método de andlise da cromatografia gasosa é indicado na Figura 03.

Se faz necessario preparar as amostras para testes, com cuidado, para que ndo ocorra interferéncias
de outras substancias, contudo, esse tipo de andlise é realizado em um curto tempo, comparado com outros
métodos. O gds presente no cilindro, é inerte, portanto, ndo reagindo com outras substancias em condi¢des
normais de temperatura e pressdo. O composto presente na coluna é arrastado pelo gas inerte até o
detector, os compostos que nao se tem afinidade quimica na fase estaciondria sdo eluidos primeiro (FISCHER,
2006).

Os detectores tém a funcdo de identificar e quantificar os compostos em analise. Segundo Veiga JR
et al. (1997), ha diferentes detectores, podem ser do tipo, ionizagdo em chamas, por condutividade térmica,
captura de elétrons e espectrometria de massa. A escolha do detector adequado, parte do analito em andlise,

de modo a verificar a interacdo quimica entre o detector e o analito.

Cromatografia gasosa por captura eletronica

A escolha do detector na andlise por cromatografia gasosa, indica o grau de sensibilidade que o
composto em anadlise tem com o detector. O detector por captura eletrénica (ECD) tem elevada sensibilidade
a composto de haletos organicos, sendo assim, indicado principalmente para compostos oriundos de biocidas
(SIMAO, 2010).

Para Kurz et al. (2007), o ECD capta os elétrons das amostras, sendo os elétrons resultante do
processo de ionizagao do gds. Com a passagem do gas de arraste, frequentemente o nitrogénio, pelo detector
de elétrons, a lamina associada a uma fonte de carater radioativo é responsavel por ionizar o composto,
resultando em elétrons, a carga negativa por diferenca de potencial é atraida para o anodo, gerando uma
corrente elétrica. Tem-se como caracteristica principal, o baixo custo e alta resolu¢do para o processo de

cromatografia gasosa por ECD.

Voltametria

A voltametria é uma técnica eletroquimico em que se aplica um dado potencial elétrico em um
eletrodo de estudo, em seguida, analisa-se a corrente elétrica primaria (SOUZA et al., 2004). Esse método é
capaz de quantificar e determinar a a¢do do potencial e corrente elétrica de um composto quimico em um
dado tempo. Os resultados atingidos nessa técnica sdo dados através de graficos de corrente e potencial. O
equipamento da-se utilizando um eletrodo auxiliar, de trabalho e de referéncia. A determinac¢do das curvas
nesse método é denominada voltamogramas. A voltametria ciclica utiliza-se de ondas triangular, com o

processo de identificagdo em dois sentidos, atingindo pontos maximos e minimos para anodos e catodos.

METODOLOGIA

O trabalho em questdo, trata-se de uma revisdo integrativa, definida por Ercole et al. (2014), como

um tipo estudo de carater criterioso, que correlaciona resultados de distintas pesquisas com ela problematica
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contudo com abordagens diferentes, de maneira organizada. Os tipos de trabalhos considerados para
estruturar uma revisdo integrativa podem ser revisdo de literatura e/ou trabalhos praticos, podendo resultar
o comparativo da literatura com resultados obtidos em experimentagdes praticas. Sdo consideradas 6 etapas

para a construgao do tipo de pesquisa escolhido, essas etapas sao indicadas na Figura 04.

% oraciall * Pontos para
» Pauta relevante | pesquisa considerar e ——
: . I : e Correlacionar
dentro da area de _ desconsiderar na + Resultados tesultados,
estudo. * Limitar a selegio das i * Atingir resultados
problematica : qualtiativas & referente a
pesquisas. quantitativos das o
central da pesquisas problematica
pesquisa.

Critérios de selecionadas { | limitada. ]
) inclusao e exclusao —

Figura 04: Etapas para elaborag¢do de uma revisdo integrativa.

Considerando a importancia da qualidade dos vinhos comercializados, se faz necessario, controlar
e/ou reduzir varidveis que impactem negativamente no produto. Para Prescott et al. (2005), os odores
resultantes da mancha de TCA nos vinhos, é inaceitavel para a venda de tais bebidas, tornando-se assim, a
area do estudo em questdo. Dado a importancia da identificacdo do TCA, a pesquisa objetiva pontuar os
principais métodos de detectar o TCA, assim como, suas respectivas potencialidades.

A separacdo bibliografica foi realizada, utilizando o Google Académico e Scientific Electronic Library
Online (ScielLO), durante os meses de outubro e novembro de 2022. Os descritores foram utilizados foram:
rolha de cortica e TCA, TCA em vinhos e TCA. O Quadro 01, identifica os critérios de inclusdo e exclusao,

adotados.

Quadro 01: Critérios da pesquisa.

Critérios de Inclusdo Critérios de Exclusao
Pesquisas entre 2013 e 2022 Pesquisas anterior a 2013
Métodos de Identificagdo Capacidade Migratéria
Cromatografia gasosa Métodos de controle de TCA
Cromatografia gasosa por captura eletrénica Modificagdo no processo de produgdo de rolhas de cortica
Microextragao em fase sélida Métodos de redugdo de TCA
Validagdo de métodos Vedagdes distintas para vinhos

Através dos critérios de inclusdo e exclusdo, foram selecionadas 12 pesquisas cientificas que
abordam diferentes preparacdes das amostras e métodos de identificacdo do TCA em rolhas de cortica.
Posterior a sele¢cdo das pesquisas, faz-se necessario identificar os principais pontos de cada pesquisa e do
método adotado para identificagdo do TCA, além da eficiéncia de cada método considerando o nivel de
preparagao das amostras. Objetivando atingir os resultados, sera correlacionado através de dados
qualitativos e quantitativos os diferentes parametros verificados em cada pesquisa, podendo dessa forma,
evidenciar o potencial de cada método, considerando o gas de arraste, a preparagdo do analito e o método

aplicado para atingir a identificacdo do TCA.
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Os referentes resultados, foram obtidos a partir dos resultados identificados na Tabela 01.

Tabela 01: Resultados das pesquisas selecionadas.

AUTORES

TITULO

METODO DE IDENTIFICACAO

PRINCIPAIS RESULTADOS

(SILVA, 2013)

0 2,4,6-tricloroanisol
extraido de rolhas
de cortiga para
solugdo etandlica

Cromatografia gasosa com
detecgdo por captura electrénica

Verificou-se que existe uma clara tendéncia
para os valores de TCA tirados estarem
relacionados com a classe visual de uma
rolha de cortica natural

Detecdo individual de TCA em rolhas de

Eficacia de detecdo para concentragGes de

retengdo em polimeros molecularmente
impressos

detecgdo por captura electrénica

(Z%lilsl\)AARAES’ cortiga: otimizagdo de um sistema para s;izatﬁzgrzfrlacsatsl?rs: eclzr:tro'nica TCA superiores a 2 ng/L de 91,2 %, 85,2 %,
analise de rolhas naturais §dop P 91,2%e93,1%
Andli iticad dtod togréafi
(DUARTE, natise cri '|c.a cime odo croma oNgra ico Cromatografia gasosa com Limite de detegdo de 0,52 ng/L e
para quantificagcdo de TCA e solucBes - - L e
2016) para a sua melhoria detecgdo por captura electrénica limite de quantificagdo de 0,56 ng/L
Cromatografia gasosa com
(SANTOS, Validagdo do método de analise de 2,4,6- | detecgdo por captura electrénica Indica-se que na faixa de gama baixa se tem
2016) Tricloroanisol com gama intermédia e gama maior 20ng/L, aceitabilidade de resultados
baixa
Extragdo supercritica de 2,4,6-
tricl isol (TCA) e d
ne oroanlso.( . e de . CO: supercritico, CO2 gasoso, A realizagdo do tratamento nas rolhas de
(AFONSO, compostos bioativos presentes na cortica . . = . .
2018) natural e sua Cromatografia gasosa com cortica ndo deve atingir profundidade 3mm

para minimizar contaminagdo de TCA

(PINHO, 2018)

Validagdo de método para determinagao
de 2,4,6-tricloroanisol em rolhas por HS-
SPME-

GC-ECD

Cromatografia gasosa com
deteccdo por captura electrénica

O limite de detecdo foi de
0,2 ng/L, enquanto o limite de
quantificagdo foi de 0,6 ng/L

Definigdo e validagdo do método de

Se tem como média para os limites de

com coluna de polidimetilsiloxano

(LOUREIRO, quantificagdo de 2,4,6-Tricloroanisol em Cromatografia gasosa com detegdo e de quantificagdo,
2018) aguardente/brandy por cromatografia detecgdo por captura electrénica respectivamente de 0,13 ng/L e
gasosa (GC-ECD) 0,39 ng/L
C t fi
(RAVASCO, Validagdo do Método Cromatografico de roma~ogra a gasosa com . Limite de detecgdo de 1,56 ppt e limite de
- A . detecgdo por captura eletronica P
2015) Andlise de 2,4,6-Tricloroanisol quantificagdo de 0,85 ppt

(ROSSA, 2020)

Projeto de equipamento industrial para
extragdo de TCA de rolhas de cortica
natural

Cromatografia gasosa e NDTech

Cromatografia gasosa 14 minutos para
identificacdo do TCA, método de NDTech
16 segundos

Desenvolvimento de um sistema de

Determinou-se o limite de detegdo

(FREITAS, P = P R aproximadamente de 0,31 ng/Le o de
qualificagdo de TCA em solugdo aquosa Técnica de voltametria ciclica e .
2013) . quantificagdo de aproximadamente
por voltametria
e 0,95 ng/L
Detegdo individual de TCA:
(RIBEIRO, Implementacdo e validagdo de um Cromatografia gasosa com Limite de detecgdo de 0,5 ng/L e tempo de
2016) sistema para andlise de rolhas detecgdo por captura electrénica andlise de 20 segundos
naturais e de champanhe
(MENDES, Controlo de TCA e outros off-flavours na Cromatografia gasosa Limite de deteccio de 10 pot
2014) cortiga 5 & ¢ PP

Diante do estudo de Rossa (2020) e sua respectiva necessidade de desenvolver um equipamento que
otimize a extracdo de TCA em rolhas natural de cortica, se faz necessario um método eficiente para detecgao
do TCA como método de controle e identificacdo, o autor reporta que através da cromatografia gasosa, é
possivel realizar esse procedimento em aproximadamente 14 minutos, enquanto utilizando um método
patenteado, denominado NDTech, que baseia-se na otimizacdo da cromatografia gasosa, conseguindo
detectar em 16 segundos, em uma concentracdo de 0,5 ng/L de TCA presente em rolhas de cortica. Para a
andlise de Mendes (2014), a deteccdo do TCA também se deu através da cromatografia gasosa, contudo,
enfatizou-se com andlises sensoriais, avaliando a maceracdo de rolhas e discos evidenciando através da
norma ISO 22308 de 2005, tendo em vista os resultados obtidos, para as anadlises sensoriais foi encontrado

TCA em 57% do amostral analisado enquanto que para a cromatografia gasosa, atribuiu-se a coluna do

Engineering Sciences
v.10-n.2 * Juna Nov 2022

Page |26



Verificagéo dos métodos de detecgdo do 2,4,6 Tricloroanisol (TCA): uma revis@o integrativa
NOGUEIRA, M. C. S.; TEOTONIO, M. A.

sistema de andlise com polaridade fraca a 90 °C, e os gases utilizados foram o hélio e o0 azoto com qualidade
2, atribuindo os seguintes resultados: o TCA foi identificado na maioria das vezes nas gamas de andlises mais
altas, isso é, maiores que 10 particulas por trilhdo, se fez possivel atribuir a maior presenca na broca da rolha,
além das rolhas granuladas do estudo terem absorvido um maior quantitativo de TCA em sua estrutura.

Pela perspectiva de Duarte (2016), foi necessdrio realizar a otimizacdo no método de cromatografia
gasosa com detector de captura de elétrons, determinando novas linhas de calibra¢gées, mudancas referente
as gamas de trabalho e o tempo de extragdao do TCA, para o autor atribuiu-se como padrao do sistema 20
ng/L de TCA, contudo, realizando o estudo com 8 faixas distintas de concentracbes, para os tempos de
exposicao das fibras da rolha de cortica, se identificou que é diretamente proporcional o tempo de adsorcdo
da fibra ao TCA com os picos de areas de extragdo portanto identificando assim a necessidade de um maior
periodo de tempo para a adsor¢do do TCA pelas fibras da rolha de cortica, foi apresentado que posterior as
respectivas modificacdes no método de anadlise de cromatografia gasosa por detector de captura de elétrons,
reduziu-se os desvios do analito em relagdo as médias padrdo de concentragdo, além de maior grau de
confiabilidade nos resultados. De modo similar, estudou Santos (2016), aplicando o mesmo método para
verificacdo da presenga de TCA, mas destaca diferentes percentuais para prepara¢do do analito, mas
enfatizando os resultados para verificagdo do TCA por método de cromatografia por captura gasosa,
atingiram valores aceitdveis com a gama entre 1 ng/L e 8 ng/L, atingindo 0,47 ng/L de deteccdo e 1,57 ng/L
para quantificacdo, aspectos considerdveis e importantes para esse nivel de analisando, atribuindo portanto,
aceitabilidade no método.

Silva (2013) destaca a baixa concentragao para deteccdo de TCA em solugdo etanoica, estando entre
1,5 ng/L e 3 ng/L, posterior a extracdo do TCA em rolhas com diferentes tamanhos, pontuou que o didmetro
das rolhas nao propde diferencas no quesito de presenca de TCA, portanto, a identificacdo de pontos
especificos com maior potencialidade de TCA na rolha, a partir dessa analise, ndo foi plausivel. No estudo de
Guimardes (2015), foi verificado através da cromatografia gasosa, a otimizagdo do processo de deteccao,
alternando o tempo da analise e verificando o limite de deteccédo, atingindo 16 segundos para deteccdo do
TCA e 2 ng/L de TCA, como pardmetro limite, indo de acordo com a verificagdo de Rossa (2020).

Pinho (2018) estabeleceu a gama de trabalha alternando entre as concentracdes 0,5 ng/L a 10 gn/L,
para identificar o TCA, fez a concentracdo de 0,2 ng/L, através da cromatografia gasosa por detec¢do de
elétrons, atingiu valores dentro das faixas de controle interno, portanto entre 2 ng/L e 4 gn/L de TCA,
determinando a variabilidade de 0,3 ng/L para o TCA, estando dentro dos pardmetros interno de avaliagdo,
considerando, portanto, o método valido. Para Loureiro (2018), também utilizando a cromatografia gasosa
por detector de elétrons, estabeleceu a extragdo por 40% do teor etanoico, determinando a faixa gama de
trabalhando variando entre as concentragdes de 2 ng/L a 8 ng/L, atingindo o limite de detecc¢do de 0,13 ng/L
de TCA e 0,39 ng/L de quantificacdo, considerado satisfatérios.

No estudo de Ribeiro (2016), verificou-se a necessidade de otimizacdo do processo de deteccdo de
TCA por cromatografia gasosa, logo, ele fez-se a verificagdo com alteracdo do tempo de analise com o método

automatico através das quatros colunas do cromatégrafo, comparando-o com o método tradicional da
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empresa que ele realizou a pesquisa, passando de 45 segundos para 20 segundos atingindo o limite de
deteccdo de 0,5 gn/L de TCA.

Para Ravasco (2015), utilizou-se da cromatografia gasosa com detector de elétrons, com uma coluna
no cromatégrafo de polidimetilsiloxano, uma mistura polimérica, e uma extragdo etanoica de 12% para
analise do TCA. Nessa pesquisa, foi identificado como limite de detec¢do 0,34 e 0,29 particulas por trilhdo,
em sequéncia, para dois cromatégrafos distintos, o denominado ECD1 e ECD2. Em tal estudo, identificou-se
gue a incerteza para tal andlise foi de 13,78%. Na perspectiva de Afonso (2018), em uma das etapas da
pesquisa, foi utilizado um fluido supercritico para extracdo, logo, um gas-liquido ndo-liquefeito, com alta
densidade, especificamente o CO2 supercritico, além disso, também foi utilizado o gds CO2 em outra etapa
do estudo, em um método de andlise utilizando a cromatografia gasosa. Chegando a conclusido de que, foi
identificado TCA migrando pela estrutura inferior para superior das rolhas de cortica em analise. Diferente
dos estudos anteriores, o autor, reporta através do método de deteccdo, a importancia do modo de extragédo
do TCA, considerando que pode ocorrer uma migracao de TCA pela estrutura da rolha de cortica, destacando
o cuidado para ndo- penetrar em regides com até 3 mm de profundidade.

Em Freitas (2013), enfatiza que para a verificacdo da presenca de TCA em analise sensorial da-se até
5 ng/L assim como, que o uso da cromatografia gasosa € custosa, portanto, propde a identificagdo do TCA
em solucdo extraida de corticas, a partir da técnica de voltametria ciclica, sendo realizada em 15 minutos,
com o limite de deteccdo de 0,31 ng/L com variacdo aceitavel de 0,01 ng/L de TCA, e para a quantificacdo
atribuindo as concentrag¢des de 0,95 ng/L e com variagdo aceitavel de 0,05 ng/L, sendo portanto um método
considerado satisfatorio a nivel de deteccdo de TCA.

Através da selecdo dos estudos indicados, percebe-se que o método dado como convencional é o da
cromatografia gasosa utilizando o detecto de elétrons, que apresentam resultados satisfatdrios para
deteccdo de TCA, em contrapartida, verifica-se que se faz necessario adequar a solugdo oriunda da extracdo
de TCA para obter melhores resultados. E possivel compreender que a variagdo de taticas de extracdo, resulta
em resultados diferentes para deteccdo de TCA, considerando o limite de detecc¢do e quantificacdo, além do
tempo de analise, sendo que, o tempo utilizado para detectar o TCA e realizar a respectiva tratativa, € uma
variavel de suma importancia o controle de qualidade de vinicolas. D4-se importancia a métodos alternativos
para identificagdo do TCA, como a voltametria ciclica, que desempenhou através da analise, resultados
satisfatdrios, estando dentro da concentracao de identificacdo de aceitabilidade perante a detecc¢do de TCA,
embora o tempo, comparado com os demais métodos, possa agir como 6nus, devendo, portanto, ser

aprimorado, objetivando redu¢ao do tempo.

CONCLUSAO

Verificou-se através do estudo em questdo, a importancia da deteccdo do TCA em vinicolas, assim
como a potencialidade de aplicacdo dos métodos analisados para identificacdo de TCA em rolhas de cortica,
considerando os limites de detecg¢do, tempo de analise e limites de quantificacdo. Evidenciou, a importancia

de extracdo adequada para realizacdo da identificacdo de TCA, em métodos de cromatografia gasosa,
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influenciando diretamente no tempo de detec¢do e concentragdes de identificacdo e quantificacdo. O
método de voltametria ciclica, surge como op¢do alternativa para tais objetivos, dado que, possui excelente
poder de detec¢do e quantificacdo de TCA, contudo, podendo ser otimizado. De modo geral, atingiu-se os

objetivos do estudo em questdo, dado que, foi apresentado, e tratado diferentes formas de identificacdo de

TCA em rolhas de cortica.
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