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Introducéo

Os aldeidos com baixa massa molar (C; a G) sé@o
compostos reativos de interesse por serem
responsaveis pelas propriedades organolépticas e
pela toxicidade da aguardente. O etanal em especial
representa cerca de 90% dos aldeidos®. A
guantificacdo de aldeidos por cromatografia gasosa
empregando a técnica de injecdo por headspace
apresenta vantagens quando comparada a outras
técnicas. Por outro lado, o processo de transferéncia
de fases (headspace) depende de variaveis tais como
tempo de equilibrio, pressdo e quantidade de

amostra. O planejamento fatorial constitui uma
ferramenta interessante na avaliagdo dessas
varidveis. Nesse experimento foi empregado o

planejamento 2° (Tabela 1).

Tabela 1. Variaveis do planejamento 2° para injecéo headspace
na determinagao de etanal.

variaveis - +
Presséo (Kpa) 180 200
Tempo de equilibrio (min) 10 20

Volume de amostra () 100 500

A partir disso foi realizada uma otimizacao especifica
de comprovacao de que o efeito principal € o tempo
de equilibrio, estudado entre os intervalos de 5 a 40
min. Nesses experimentos foi utlizado um
cromatografo a gas Delsi 200 com detector FID
acoplado ao injetor headspace Turbomatrix HS 40
com a coluna AT- Aguawax DA (30m x0,53 x 0,5mm).
Parametros: Injetor = 150°C, detector = 250°C, forno
= isotérmico a 50 °C por 10min seguido de
aquecimento até 180°C @ 40 °C.min™. Solucéo de
referéncia de etanal a 1500 mg.L™.

Resultados e Discussao

A partir dos resultados obtidos verifica-se que
somente o tempo de equilibrio, entre as outras
varidveis no headspace, tem valor significativo dentro
do intervalo de confianca de 95% para o etanal. Este
efeito também pode ser verificado dentro da superficie
de resposta (Figura 1), sendo determinado pelo

planejamento fatorial como sendo
de 20 min, que foi confirmado quando avaliamos o
intervalo maior de 5 a 40 min.

Figura 1. Superficie de resposta obtida para o etanal de
acordo com Box-Behnken para otimizagdo da injecdo
headspace .(X — pressdo, Y — area, Z — tempo de equilibrio)

Os parametros da curva analitica foram: coeficiente
angular (a = 361), coeficiente linear (b = 591),
correlacdo R = 0,9999, LD = 2 e LQ = 6 mg.L" para
uma faixa de concentracbes entre 16 e 314 mg.L?,
com n = 3. Testes de adi¢do e recuperagdo deram
resultados de taxas de recuperagdo da ordem de
105%. As concentracBes de etanal encontradas nas
amostras de aguardentes foram a = 24 ¢1), b =24
(+1), ¢ = 11 @1), d =53 (+5), e =5,0 mg.L* (+0,4) em
etanol absoluto. Os valores encontrados estédo dentro
dos limites da normativa 13 de 29 de junho de 2005
do Ministério da Agricultura, que estabelece o valor
maximo permitido de 300 mg.L" de etanal em etanol
absoluto.

Conclusoes |

O planejamento fatorial mostrou-se bastante util na
otimizacdo dos parémetros da inje¢cdo headspace,
que foram também comprovados por otimizacéo
univariada. O método analitico proposto € rapido,
simples e evita a manipulagdo ou tratamento da
amostra.
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