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Introducéao

Um dos problemas mais criticos apresentados na
industria enolégica é o odor desagradavel de mofo
causado pela rolha deteriorada que afeta entre 0,1 e
10 % dos vinhos engarrafados europeus. Os
principais compostos responsaveis por este odor
desagradavel sdo os haloaniséis’. Acredita-se que a
maior fonte de contaminacdo de vinhos por
halocompostos se deve a migracdo dos mesmos a
partir de rolhas contaminadas?.

A extracdo com microgota, SDME (do inglés
Single-Drop Microextraction), baseia-se hos mesmos
principios da extracdo liquido-liquido. A SDME,
contudo, supera inconvenientes da extragdo liquido-
liguido convencional, pois emprega minimas
guantidades de solvente (nM.), a extracdo e a pré-
concentracdo dos analitos ocorrem em uma Unica
etapa, o qual diminui a manipulacdo da amostra e o
tempo de andlise.

Neste trabalho, a extragcdo com microgota é
empregada pela primeira vez na determinacdo de
2,4,6 tricloroanisol e 2,4,6 tribromoanisol em
amostras de vinho tinto e branco. Os parametros que
afetam a eficiéncia de extracdo foram otimizados
através de planejamento fatorial fracionario e
posteriormente pelo planejamento Box-Behnken.

Resultados e Discussao

As analises cromatograficas foram realizadas em
um cromatografo gasoso equipado com detector por
captura de elétrons (ECD). O volume utilizado de
solvente extrator foi de 2 ni, sendo a extracdo
realizada a partir do headspace da amostra. A Figura
1 ilustra a seqiiéncia de extracéo e pré-concentracao
usando SDME.

Inicialmente, um planejamento fatorial fracionario,
em dois niveis com a inclusdo de um ponto central,
foi utilizado para verificacdo preliminar dos efeitos
principais e de interacdo das variaveis sobre a
resposta analitica. Neste estudo as seguintes
variaveis foram avaliadas: concentracédo de cloreto de
sédio, temperatura e tempo de extracdo, pH e tipo de
matriz (sintética e uma amostra de vinho tinto seco).
De acordo com os dados obtidos, a concentragcdo de
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NaCl, tempo e temperatura de extracdo foram
significantes e foram, entdo, simultaneamente
otimizados através do planejamento Box-Behnken.
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Figura 1.
SDME.

As condigBes Gtimas obtidas foram: 25 minutos de
extracdo a 48°C, 20 mL de amostra em frasco de 40
mL ajustado a pH 5,5 e contendo 2,5 mol L'* de NaCl.

Em duas, das nove amostras analisadas, os
analitos foram detectados (concentragédo entre LD e
LQ). Para verificar a exatiddo da metodologia, um
teste de recuperagdo foi realizado resultando em
recuperacoes de 63 e 69% respectivamente para TCA
e TBA em vinho tinto. Um estudo de diluicdo foi
realizado e satisfatérias recuperagdes, entre 80 e
120%, foram obtidas para a diluicio de 30% da
amostra. Para as amostras de vinho branco nenhuma
diluico foi necessaria. Excelentes limites de
detecgdo de 8,1 e 6,1 ng L', respectivamente para
TCA e TBA, foram obtidos. Precisdo satisfatoria
(RSD<16,7%, n=5) foi obtida a um nivel de
concentracdo de 40 ng L™,

Conclusodes |

A metodologia de otimizagcdo empregada se
mostrou eficiente e economicamente viavel. A SDME
foi sensivel para a determinacdo dos analitos em
vinho em niveis de ng L*, rapida e simples.
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