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Introducao

Cachaca é a denominacao tipica e exclusiva da
aguardente de cana produzida no Brasil, com
graduacéo alcodlica entre 38 a 48% em volume a
20°C, obtida pela destilacdo do mosto fermentado
de cana- de -aclcar e com caracteristicas sensoriais
peculiares’. A instrucdo normativa n° 13, de
29/06/2005,define o0s seguintes limites para 0s
contaminantes organicos: 20 mg de alcool metilico
por 100 mL de alcool anidro, 150 ug de carbamato
de etila por litro (exigéncia em vigor a partir de junho
de 2010) e 5 mg de acroleina por 100 mL de alcool
anidro. Para o cobre (contamlnante inorgéanico) os
limites sé&o de 5 mg por litro®. Desta forma o principal
objetivo deste trabalho foi otimizar uma nova
metodologia analitica, que possibilitasse efetuar a
determinacdo do carbamato de etila em diferentes
amostra de cachaca empregando a técnica CG-FID
e injecdo on column. E importante enfatizar que a
grande maioria das determinac¢des analiticas do
carbamato de etila em amostras de cachacga tem
sido efetuada empregando o sistema de
cromatografia gasosa acoplado ao espectrdmetro de
massa® . O método desenvolvido consistiu em
efetuar a extracdo do carbamato de etila presente
em amostras de cachaca com a adicdo de 0,5 mL
de acetato de sédio 1,0 mol L™ a 2,0 mL da amostra
seguidos pela adicdo de 4,0 mL de acetato de etila.
Apé6s agitacdo e centrifugacédo, injetou-se 1,0uL da
fase orgénica no sistema CG-FID, equipado com
uma coluna cromatografica capilar Elite Wax,
empregando a técnica de inje¢cdo on column, As
recuperacdes foram efetuadas com amostras de
cachaca fortificadas, contendo concentracBes de
carbamato de etila em um range de 4,27 a 33,65 ug
mL' e, a metodologia foi validade com amostras de
cachaca produzidas pela Apta (Agéncia Paulista de
Tecnologia dos agronegocios do Pdlo Centro-
Oeste).

Resultados e Discussao |

A técnica de inje¢cdo on column mostrou-se
mais eficiente, comparando-se a técnica de injecao
slit/spliteless, uma vez que se observou maior
reprodutibilidade nas areas obtidas com a injecao
das solucdes-padrdo. Isto se deve ao fato de que o
carbamato de etila sublima a 103°C,causando
variagbes na concentracdo final do referido analito.
Outro fator a ser considerado é que a temperatura
do injetor. Na injecdo on column a temperatura do
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injetor,esta programada com a temperatura do
forno, ou seja, 100°C, enquanto que na técnica
split/spliteless o injetor esta a 250°C. Na avaliagdo
de recuperacdo do carbamato de etila, 0 emprego
da solucao de acetato de sodio 1,0 mol L™ e 4,0 mL
do solvente acetato de etila seguido por agitacdo e
centrifugacdo, mostraram eficientes, uma vez que o
efeito salting favoreceu a extragdo do mesmo com o
referido solvente. As recuperacdes obtidas para o
carbamato de etila foram executadas em 5 niveis,
sendo uma amostra controle (branco) e quatro
niveis de concentracdo de fortificacdo. As
recuperacdes obtidas apresentaram-se entre 55,75
e 73,54%(m/v), com CV entre 45 a 8,6%. Os
intervalos aceitaveis de recuperacao para analise de
residuos geralmente estdo entre 80 e 120%, com
precisdo de até * 20%,porém, dependendo da
complexidade analitica e da amostra, este valor
pode ser de 50 a 120%, com precisdo de até +
15%* portanto a taxa de recuperacdo foi
considerada boa e o C.V.foi considerado dentro do
esperado.O novo método proposto apresentou um
limite de deteccdo de 15 pg L™ .Nas determinacdes
de carbamato de etila,em diferentes amostras de
cachaca foram encontrados valores entre ND a
148,76 ug L™.

Conclusodes

O método proposto é simples, rapido e reprodutivel,
apresentando-se como uma nhova Opgao para a
determinacéo de carbamato de etila em amostras de
cachaca.
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