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NOTA DE LABORATORIO

ESTUDO COMPARATIVO
DE METODOS DE DETERMINACAO DO FURFURAL
EM AGUARDENTES

A. PEDRO BELCHIOR e ESTRELA C. P. CARVALHO

(Estscdo Vitivinicola Nacional.. Dois Paortos )

RESUMO

Estudam-se quatro métodos de determinagéo do furfural cujo principio
& comum: reac¢lo do furfural com & anilina em meio acido.

Pela’ interpretacio estatistica dos resultados verifica-se ser o método
de «Lure ¢ Panovay ¢ que apresenta’ malior precisio e exactidio.

INTRODUCAO

Algumas dividas surgidas com o rigor do método utilizado
na KVN, para a determinacdo do furfural em aguardentes,
levaram-nos a uma pesquisa dos métodos existentes,

A bibliografia apresenta, para além dos métodos croma-
tograficos, varios métodos com o mesmo  principio comum:
reaccdo do furfural com a anilina em meio acido, o que origina
um. composto corado quantificado entdio espectrofotometrica-
mente. Contudo, os modos operatérios e as condicdes de acidi-
ficacfo nfo sdo idénticos o que diferencia os métodos. B do
estudo de quatro destes métodos que"se ocupa esta nota.

METODOS

O método do antigo CNEV em uso na EVN-Dois Portos
até 1982 (A), é semelhante ao método utilizado no Instituto
de Enologia de Bordeaux (Anonimo, 1972), (B): a acidificacio
da reaccdo é feita pelo 4cido acetico, embora no método B exista
uma diluicdo da toma de 0.5 ml para 10 ml o que nio acontece
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no método A, além de que o tempo de reaccio é de 7 minutos
(= 1 minuto) no A e de 10 minutos no B e o comprimento
de onda de leitura é no primeiro a 500 nm e no segundo de 520 nm.

O terceiro método, o de «Lure e Panova» (J ancovic, 1976),
(C), utiliza o mesmo tipo de acidificacio com &cido acético,
embora a presenca de cloreto de sédio, do fosfato dissédico e
do 4cido oxélico no reagente indicado neste método, aumente
o estabilidade da coloracio obtida, a qual se desenvolve na
obscuridade durante 40 a 50 minutos, sendo a leitura da absor-
vancia efectuada a 518 nm.

Por titimo, o quarto método (Amerine et al., 1976) (D),
utiliza, a acidificacio pelo acido cloridrico, fazendo o desenvol-
vimento da reaccdo em banho-maria & temperatura constante
de 60° F, durante 15 minutos. E um método de comparagio
visual da coloracdo da amostra com a das solucdes padréo de
quantidades de furfural conhecidas.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Numa, primeira fase, estudaram-se os trés primeiros mé-
todos, aplicando-os a quatro aguardentes, com sete repeticOes
de cada determinacdo. Efectuou-se o teste de Nalimov (1976)
para retirar os valores aberrantes. No Quadro I, apresentam-se:
a média (x) dos valores das sete determinages, depois de
retirados os valores aberrantes; o desvio padrao (s); e 0 nimero
de valores aberrantes. Embora o método C, apresente valores
mais elevados de furfural (x), é por outro lado o que conduz
a0s valores mais baixos de s, e do nimero de aberrantes. Assim
patenteia-se maior precisdo neste método C, o que alids se
evidencia no Quadro II. Neste Quadro estiio os valores de X, s,
ntimero de aberrantes e diferencas para os valores esperados
das aguardentes I, III e IV acrescidas de 1 e 2 mg/1 de furfural.
% de novo o método C, o mais preciso e o que apresenta menores
diferencas para os valores esperados, além de certa concordincia
nos resultados, patenteando também uma maior exactiddo.

Numa segunda fase, comparamos o método C . com o D.
Para este houve que determinar o comprimento de onda para
efectuar as leituras de absorvincia. Apés o estudo do espectro,
elegemos o comprimento de onda de 520 nm.. Efectuadas as
mesmas 7 repeticdes e retirando os valores aberrantes, no
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QUADRO I

Comparacédo dos métodos A, B e C em aguardentes
(x —média das 7 determinagbes; s-—desvio padrio;
ab-—ntmero de valores aberrantes)

Oomparaison des méthodes A, B et O (% — moyenne

des 7 délerminations;

s écart-type;

des valeurs cberrantes)

ab — numéro

Método A Método B Método C
Aguardente . —
x s ab X s ab X 8 ab
I 2,50 | 0.00 0 176 | 0.45 0 3.60 | 0.00 0
I 3.30 [ 0.00 1 2,47 0.20 o 4.20 | 0.00 1
111 7.95 | 0.08 1 833 | 0.22 1 ‘ 840 | 0.00 l ]
v 14.36 | 0.37 0| 1250 | 0.54 I 1 J1‘6.89 f 0.11 ‘ 0

Quadro III encontram-se os valores de x, s, numero de aberrantes
e diferengas para os valores esperados, de uma aguardente e
da mesma enriquecida com 10 e 20 mg/1 de furfural. Confirma-se
de novo ser o método C o de maior precisio e exactiddo.

HA que referir que a anilina e o furfural sio Pouco estiveis,
0 que no método C, pela utilizagdo dos reagentes R e T nio

acontece para a anilina.

Reagentes

Solugdo R:

Solucéo T:

METODO DE LURE E PANOVA

Anilina redestilada

Acido acético glacial

Agita-se bem

Solugho de cloreto de sédio a 7.59% .
de &cido’ oxalico 4 5%
de fosfato dissédico a 59 .

Solucéo
Solucgéo

50 ml
500 ml

300 ml
50 ml
100 ml
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QUADRO III

Comparacdo dos métodos C e’ D (x -~ média dag 7 determinacées;
8—desvio padrdo; ab-- numero de aberrantes; dv — desvio
bara o. valor esperado)

Comparaison des méthodes C et. D (Eﬂmo;yenne 7. dosages;
8 — écart-type; ab —numéro de valewrs aberrantes;
dv — différénce pour la valeur altendue)

Método C ’ Método D
Aguardentes _
x ‘ s ab ) dv X I s ab ' dv
Voo 6,70-1. 0,70 0 — 13,04 0,00 1 |
V +10 mg/l de furfural 15,50-|. 0,00 0 =120 8,931 0,28 0 |-411
V + 20 mg/l de furfural 23,80 | 0,00 0.1-290/1596 0,44 0 |-7,08

Reagentes R + T:

Juntam-se as solucdes R e T e agita-se bem. Guardar em

frasco castanho e no escuro. O reagente é estivel ¢ conser-
va-se bem.

Solugdo mae de furfural:

Furfural  recéni-redestilado. .. . . 2w . B00 mg
Agua destilada .-, ., v 800 mg

Solucdo padrio:

Medem-se 0,1, 0,5, 1,0, 20 e 3,0ml da solucio mie de
furfural e colocam-se em balbes de 100 ml. Completa-se o volume
com agus destilada.

Modo operatério:

Numa série de tubos de ensaio, colocam-se 1 ml de cada
solucdo padrio de furfural (curva padrédo), ou 1 ml do destilado
a 50% e junta-se 10 ml de reagente R + T. Agita-se energi-
camente e deixa-se em repouso 40 a 50 minutos ao abrigo
da luz. Mede-se a absorvincia a 518 nm acertando o Zero em
relacdo ao tubo testemunha sem furfural,
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RESUME

Etude comparatif de méthodes de dosage du furfural
dans les eaux-de-vie

On étude quatre méthodes pour le dosage du furfural dont le principe
est le méme: reaction du furfural avec laniline en milieu acide.

Par linterpretation statistique des résultats on vérifie &tre la méthode
de «Lure e Panovay celle qui ge présente plus précise et exacte.

SUMMARY

A comparative study of methods for furfural analysis in brandies

One has studied four methods for furfural analysis, their basis ig
the same: reaction of furfural with the aniline in the presence of acid.

The statistical analysis of the data show that the «Lure et Panovay
is the most accurate and precise method.
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