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Resumo

A cerveja é uma bebida alcodlica amplamente consumida e produzida globalmente. Seu teor alcodlico
desempenha um papel crucial na avaliacdo da qualidade, permitindo distinguir entre variedades sem
alcool, de baixo teor alcodlico e alcodlicas, bem como verificar conformidade legal e a precisao das
informacgdes no rotulo. A revalidacdo dos métodos de andlise do teor alcodlico é recomendada para
garantir a acuracia dos resultados, englobando pardmetros como linearidade, exatiddo e precisao, além
de avaliar a estabilidade da amostra. A presente pesquisa aplicou normas técnicas na analise de
cervejas comerciais e na revalidacdo de métodos, usando solu¢cdes hidroalc6olicas e amostras
fortificadas com alcool absoluto. As técnicas empregadas incluiram alcoometria, picnometria e
refratometria, com foco na avaliac@o da precisdo, exatidao e linearidade dos métodos. Apds andlise e
revalidacado, todas as metodologias demonstraram conformidade com os padr&es de preciséo, exatidao
e linearidade, destacando-se a alcoometria como método mais indicado.

Palavras-chave: Linearidade. Exatidao. Andlises Fisico-Quimicas. Parametros.
Area do Conhecimento: Ciéncia da Saude - Ciéncia e Tecnologia de Alimentos

Introducéo

A cerveja, obtida pela fermentagdo do mosto de cevada malteada, passa por um processo de
cocgdo com lupulo, permitindo substituicio parcial por adjunto cervejeiro (BRASIL, 2019). E uma bebida
amplamente consumida e produzida, passando por seis etapas principais: mosturacéo, filtragem,
fervura, fermentacéo, maturacdo e envase (SILVA; LEITE; PAULA, 2016). As cervejas sao classificadas
com base em extrato primitivo, graduacédo alcodlica, cor e proporcées de ingredientes (BRASIL, 2019),
assegurando consisténcia no produto. A graduacao alcodlica, obrigatéria em rétulos (BRASIL, 2009), é
crucial e categoriza cervejas em sem alcool (<0,5% v/v), baixo teor (0,5-2,0% v/v) e com alcool (>2,0%
v/v) (BRASIL, 2019), comumente variando de 3 a 8% (v/v).

Analises fisico-quimicas sao realizadas para garantir a conformidade legal e precisédo nos rétulos,
sendo recomendado que se faca a revalidagdo dos métodos para avaliar execucao e estimar a
incerteza (SOUZA; SOBRINHO; BOZA, 2016). A revalidac&o garante que haja linearidade, exatiddo e
precisdo dos dados, além de estimar a estabilidade durante estocagem (ALVES et al., 2014).
Linearidade se refere a proporgéo entre concentragdo e resultado; exatiddo compara ensaio e valor
aceito; precisédo estima disperséo entre repeticdes (BRASIL, 2011a).

O crescente nimero de microcervejarias no Brasil tem impulsionado a demanda por andlises de
teor alcodlico em cervejas para verificar a conformidade com as informacdes do rétulo. Dado que o teor
alcodlico pode variar devido a parametros de processo, como tempo de fermentacdo e teor de
acucares, verificacdes frequentes se tornam essenciais. Devido as limitacdes de algumas
microcervejarias em conduzir tais andlises internamente, surge uma oportunidade para laboratérios
privados e empresas juniores fornecerem esse servi¢co. Para garantir a confiabilidade, € crucial revalidar
0s métodos de andlise no laboratério em questdo e pelo analista responséavel. Este estudo visa revalidar
um método de determinacdo de teor alcodlico de cerveja no laboratério de Quimica de Alimentos da
Universidade Federal do Espirito Santo (UFES), servindo de guia para futuros analistas.
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Metodologia

A determinacéo do teor alcodlico das cervejas foi realizada por trés métodos diferentes, sendo
eles: alcoometria, picnometria e refratometria, por serem 0s mais acessiveis ao laboratério de quimica
de alimentos da UFES, de facil compreensdo e aparentemente de boa repetibilidade. Antes das
andlises é necessério fazer o preparo das amostras, que consistiu em realizar a descarbonatacéo das
bebidas, seguido de destilacdo, dando origem & solucéo alcodlica que foi de fato analisada (IAL, 2008).

A cerveja utilizada para preparo das amostras e realizacdo das andlises foram adquiridas no
comércio local. Além disso, foram utilizados parametros para aferir a revalidacdo do método, como
exatidéo, linearidade e preciséo.

Alcoometria

A determinacao do teor alcodlico foi realizada mergulhando um alco6metro de preciséo em uma
proveta que continha a amostra a 20°C. Apds sua estabilizacédo, a medida foi feita por leitura direta
posicionando os olhos na altura do recipiente (IAL, 2008).

Picnometria

A determinacdo por picnometria foi realizada utilizando-se picndémetros de vidro, que foram
previamente lavados com agua e sabao e enxaguados com agua destilada e acetona e, por fim, secos
em dessecador. Para manusear a vidraria utilizou-se luvas e papel toalha limpos para que nao
houvesse impacto sobre a massa real da amostra (IAL, 2008).

Inicialmente foi medida a massa da vidraria vazia e, posteriormente, a massa da vidraria com
agua destilada, para o céalculo da densidade relativa da amostra, com auxilio de uma balanca analitica
para as pesagens. Apds esses procedimentos, a amostra foi adicionada no mesmo picndémetro para
sua pesagem e medi¢do e a densidade relativa foi determinada pela equagéo 1.

ma—-mp

= densidade relativa a 202 C Eq.(2)

mH,0 —mp

em que: ma € a massa do picndmetro com amostra, mp € a massa do picnémetro vazio e mH,0 é a
massa do picndmetro com agua.
indice de refragéo

A determinacdo do indice de refragcdo foi realizada por leitura em refratdbmetro de bancada
elaborando-se uma curva de calibracao do indice de refracdo em fungédo da concentracéo de alcool,
utilizando-se sete solugbes hidroalcodlicas (alcool absoluto e 4gua destilada) com concentragdes de
3mL, 4mL, 5mL, 6mL, 8mL, 9mL e 10 mL de alcool absoluto em 100 mL de solucéo.

Em seguida, o indice de refracdo do destilado de cada amostra de cerveja foi medido e o teor
alcodlico foi calculado utilizando a curva padréo.
Linearidade

A linearidade foi obtida por meio de um gréafico do valor medido utilizando cada um dos métodos
em fungéo da adicdo do analito de interesse. Para isso, foi realizada a fortificagdo da cerveja com OmL,
1mL, 2mL, 3mL, 4mL, 5mL e 6mL de alcool absoluto, para 100 mL de cerveja totalizando 7 pontos
experimentais. O parametro de linearidade de cada um dos métodos foi expresso pelo coeficiente de
determinacdo R?, calculado pela equacgéo da reta (2):

Y =A+BX Eq. (2)

em que: Y € o valor medido; X é o valor adicionado do analito, A a interse¢cdo com o eixo Y.

Foi construida a curva de calibracdo utilizando a média de cada ponto e calculou-se o r
(coeficiente de correlagdo) por meio da equacdo de Pearson em planilha eletrdnica (Excel, versao
2016), sendo esperado um valor = 0,99 para cada método de analise (BRASIL, 2015).

Por meio destes dados, foi feita andlise estatistica em que foram obtidos os residuos (erro
absoluto) e por meio destes, foi calculado os erros percentuais (diferenca percentual entre cada
resposta e o valor real na curva de calibracdo) para cada ponto.

Por fim, foi feita uma inspecao visual da linearidade da curva por meio da reta obtida no gréafico
e 0s erros percentuais a fim de que ndo fossem encontrados valores maiores que = 20% (BRASIL,
2015).

Preciséo
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A precisdo de cada um dos métodos foi calculada e expressa pelo coeficiente de variacdo
(SOUZA, SOBRINHO e BOZA, 2016), conforme Equacdo 3. Para esse calculo foram utilizadas 7
repeticdes para cada um dos métodos de andlise.

CV = (DP + CMD) x 100 Eq. (3)

em que: DP = desvio padrao; CMD= concentragdo média determinada.
Também foi calculado o valor de Horwitz (CVz_y) para avaliar a aceitabilidade das
caracteristicas de precisdo de um método, conforme a Equacéo 4.

CVR—H — 2(1—0,5 log C) Eq (4)

em que: C é a concentra¢do média de alcool na amostra.
Exatidéo
A exatiddo dos métodos foi calculada por meio da percentagem de recuperacao, conforme

descrito na Equacéo 5.
Exatidio = (Cm + Ct) x 100 Eqg. (5)

em que: Cm = Concentragdo média experimental; C+= Concentragdo tetrica obtida pelo laboratério
acreditado pelo MAPA ao qual fez uso da metodologia descrita no manual de bebidas e vinagres
(BRASIL, 2005).

Resultados
Para obtencao dos resultados foram realizadas andlises de acordo com a metodologia descrita.
Para o indice de refracao foi obtida uma curva padréo (Figura 2) para auxiliar na determinacao do teor

alcoolico das amostras utilizando as informag6es dispostas na Tabela 1.

Tabela 1 - Preparo de 100 mL das solugdes hidroalcodlicas, suas concentragdes e indice de refracéo.

Concentracéo de Alcool Absoluto (%) = 97,5

Concentracao de alcool Quantidade de alcool indice de
absoluto absoluto adicionado (mL) refragdo (n)
das solucdes (%)

2,925 3 1,3338
3,900 4 1,3343
4,875 5 1,3346
5,850 6 1,3354
7,800 8 1,3365
8,775 9 1,3368
9,750 10 1,3372

Fonte: As autoras (2023).
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Figura 1 - Curva padrao.

1.338

S 1337 | y=0.0005x +1.3323

.-ié' 1.336 R?=0.9908

=

T 1335

v £ 1334

o

g 1.333

° 0 2 4 6 8 10 12

Alcool absoluto adicionado (mL)
Fonte: As autoras (2023).

ApoOs isso, procedeu-se a medicdo do indice de refracdo dos destilados das amostras de
cerveja e, em seguida, utilizou-se a curva padrao para calcular o teor alcodlico.

Frente a isso, € possivel observar os valores obtidos para o pardmetro em questdo por meio
de andlises de regressao, feitas a partir dos dados experimentais apresentados na Tabela 2, obtendo
Equacdes da reta e parametros de r2 expressos na Tabela 3.

Tabela 2 - Fortificagdo e concentra¢cdes em °GL medidas no destilado de cerveja.

Fortificagdo das Valores medidos por diferentes métodos de determinagao
Amostras de teor alcodlico das amostras
ADICAO DE ALCOOL ALCOOMETRO  PICNOMETRO indice de refragéo (n)
(mL adicionado)
0 4,8 4,45 5,0
1 5,8 5,6 6,0
2 6,5 6,0 7,2
3 7,0 6,4 7,4
4 8,0 7,4 7,8
5 8,5 7,8 8,2
6 9,0 9,0 9,8

*A adi¢do de alcool absoluto foi completada para 100 mL
Fonte: As autoras (2023).

Tabela 3 — Linearidade dos Métodos

Método Equacao R2 r
Picnémetro y = 0,6946x + 4,5804 0,9767 0,99
Alcodbmetro y = 0,6964x + 4,9964 0,9892 0,99
indice de Refragéo y =0,6929x + 5,2643 0,9401 0,97

Fonte: As autoras (2023).
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A tabela 4 ilustra o teor alcodlico obtido através dos métodos estudados e seu referente calculo de
precisao.

Tabela 4 - Teor alcodlico (°GL) da amostra de cerveja obtido para cada um dos métodos estudados e célculo da

precisao.
REPETICAO PICNOMETRO ALCOOMETRO indice de refracéo (n)
1 51 4,7 4,6
2 5,1 4,7 4,4
3 4,9 5 5

4 4,6 4,8 5,07

5 41 4,8 54

6 5,2 55 5,8

7 6,2 5,5 5,2

MEDIA 5,03 5,00 5,07
DESVIO PADRAO 0,642 0,356 0,471
CV Horwitz 1,6492 1,6505 1,6474

CV (%) 12,77 7,11 9,3

Fonte: As autoras (2023).

Os resultados obtidos na analise de exatiddo foram calculados através da equacéo 5 e estéo
ilustrados na Tabela 5.

Tabela 5 - Exatidao obtida para os métodos de andlise estudados.

METODO TEOR DE ROTULO REFERENCIA ** EXATIDAO (%)
ALCOOL* °GL °GL
°GL
PICNOMETRO 5,03 4,7 4,6 109,34
ALCOOMETRO 5,00 4,7 4.6 108,69
indice de refracéo (n) 5,07 4,7 4,6 110,21

*Valor médio de 7 repeti¢cdes

**\Valor obtido em laboratério de referéncia

Fonte: As autoras (2023).
Discussé@o
Para o pardmetro de linearidade utilizando-se os métodos do alcoémetro e picndémetro, obteve-se

valores adequados para o coeficiente de correlacdo, sendo eles = 0,99. Portanto, os resultados obtidos
através de medicOes com estes instrumentos séo linearmente proporcionais a quantidade real
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de alcool presente nas amostras (BRASIL, 2015). Para o método utilizando o indice de refracéo,
obteve-se linearidade aceitavel, pois o valor de r esti entre 0,90 e 0,99 (INMETRO, 2007). Para a
precisdo de cada método, quanto menor for o coeficiente de variacdo (CV), melhor é a precisdo da
andlise, pois indica menor variagdo entre os resultados obtidos de uma mesma amostra e maior
possibilidade de repetibilidade. Os valores para o CV, para todos os métodos (alcoémetro, picnémetro
e indice de refracéo), estdo dentro dos limites aceitaveis, sendo o menor (7,11%) observado para o
alcobmetro, que por essa razado se torna o mais preciso. Analisando também os resultados de (CV
Horwitz) podemos verificar que como para todos os métodos de analise se encontram inferiores a 2, os
dados podem ser considerados satisfatérios (SOUZA; SOBRINHO; BOZA, 2016).

Na analise de exatiddo, quanto mais préximo de 100% melhor é a exatiddo do método. Sendo assim,
os trés métodos apresentaram valores préximos, variando de 108,69% a 110,21% e o mais exato seria
a alcoometria pelo valor satisfatério de exatidao.

Conclusao

Conclui-se que os trés métodos propostos apresentaram linearidade, precisdo e exatidao
satisfatorios para a faixa de concentragdo testada, sendo a alcoometria de precisdo o método mais
indicado pois apresentou melhor linearidade, precisédo e exatidao. Além disso, € o método mais barato
entre os trés e de facil operacao.
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