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Introducao

A cachaca é uma das bebidas mais apreciadas pelo
brasileiro. Minas Gerais ¢ o maior produtor de
cachaca artesanal (de alambique) do Brasil, mas o
produto fabricado artesanalmente ndo tem grande
valor agregado. Com o intuito de mudar essa
situagdo, em 2005, o Ministério da Agricultura e
Pecuaria e Abastecimento (MAPA) instituiu um
Regulamento Técnico fixando padroes de identidade
e (qualidade para a cachaga No entanto, os
métodos  analiticos para atendimento aos
parametros fixados pelo MAPA precisam ser
validados para  atender o] espirito da
Regulamentacéo. Nesse trabalho, um método para
determinacdo dos requisitos de qualidade da
cachaca relacionados aos alcodis superiores,
ésteres totais, aldeidos e contamina¢&o por metanol,
utiizando cromatografia a gas e deteccdo por
ionizagdo em chama (GC-FID), foi validado com
relagcdo a linearidade, preciséo, exatidao e limites de
deteccéo e quantificagao.

Resultados e Discussao |

Para a validacdo do método estudado, 2,0 pL de
cachaca e dos padrdes de metanol, n-propanol,
isobutanol, &lcool isoamilico, acetato de etila e
acetaldeido em solugdo alcodlica e em diversas
concentracdes, foram injetados em uma coluna
capilar de polietileno glicol da J&W (DB-WAX
60mx0,25mmx0,25um) nas seguintes condigoes
cromatograflcas Tinjetor = 225°C: Tyetector = 280 C;
Teoluna: 50°C (6min) até 100°C, com 15°C. min™, até
250°C (2m|n) com 20°C/min; gas de arraste = H2 a
1,2 mL.min™* com split 1/60.

A linearidade foi avallada pelos coeficientes de
correlacdo linear (r°) das curvas analiticas utilizadas
nas quantificacées, os quais variaram de 0,99 a
1,00. Curvas analiticas construidas com solucdes
até quatro vezes mais concentradas que as
anteriores apresentaram r2 entre 0,98 e 1,00,
demonstrando que o metodo € linear até
concentracdes cerca de 18 g.L™ (acetato de etila) do
analito. Os dados das curvas analiticas ainda
permitiram uma avaliacdo da sensibilidade da
técnica, CUJaS inclinagbes variaram de 7010
uA.L.mg’ (acetato de etila) a 33,0.10” uA.L.mg™
(adlcool isoamilico). Os limites de deteccdo (LD) e
quantificacdo (LQ) foram obtidos a partir dos ruidos
(R) medidos nos cromatogramas das amostras
considerando-se o LD = 3xR e LQ = 10xR e os
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resultados de LD variaram de 5,62 ug. L* a 289,55
ng e LQ de 18,74 ugL a 965,18 ng para o
acetaldeldo e 0 metanol, respectivamente. A
preciséo foi obtida pelo coeficiente de variagdo (CV)
de 7 inje¢cBes de uma amostra de cachaca em 3 dias
diferentes e o0s resultados intra-dia ficaram entre
113,76% (metanol) e 9,08% (acetato de etila),
enquanto que inter-dia ficaram entre 19,64%
(metanol) e 9,08% (acetato de etila). Para avaliacdo
da exatiddo do método uma amostra de cachaga foi
contaminada com as espécies organicas estudadas,
conforme Tabela 1, e foram determinadas as
recuperacfes dos analitos. Os resultados variaram
de 115,90% (n-propanol) a 211,13% (acetato de
etila).

Tabela 1- Concentragéo adicionada e final de
uma amostra de cachaca avaliada.

Concentracao Concentragao
adicionalda (mg.L” final (mg.L" )
)
Acetaldeido 85,00 206,13
Acetato de Etila 2797,5 6717,03
Metanol 228,0 297,96
n-Propanol 503,4 1085,87
I§0butanol 487,8 1173,17
Alcool 1909,0 4105,95
Isoamilico

Para o INMETRO uma faixa para exatiddo entre
50% e 130% é aceitavel,’> no entanto, todos os
resultados obtidos foram acima de 100%, sendo
alguns acima de 130% (Isobutanol, Metanol, Acetato
de Etila e Acetaldeido). Uma explicacdo é o efeito de
matriz positivo devido a competicdo de espécies
presentes na cachaca pelos sitios de adsor¢édo do
sistema cromatografico.’ Esse comportamento
também pode explicar os altos valores encontrados
para a precisdo uma vez que esse estudo foi feito
com a amostra e ndo com solugdes padréo.

Conclusodes

z

A cromatografia €& uma boa técnica para as
determinagdes estudadas, porém, o0s possiveis
efeitos de matriz precisam ser avaliados.
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