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0 GC Agilent 8860, configurado com um detector de ionizagdo de chama (FID),
fornece alta sensibilidade, boa linearidade e estabilidade para a andlise de
alcoois, aldeidos, acidos organicos e ésteres em bebidas alcodlicas destiladas.
O desempenho altamente inerte da coluna garante formatos de pico excelentes
para a maioria dos compostos.



Introdugao

As bebidas destiladas sdo compostas
de uma complexa mistura com
centenas de compostos flavorizantes
em uma matriz de agua e etanol,
incluindo alcoois, aldeidos, dcidos
organicos e ésteres. A proporgao
desses ingredientes residuais determina
0 sabor e a qualidade da bebida
alcodlica. E muito importante que os
fabricantes monitorem e testem os
compostos flavorizantes provenientes
da matéria-prima original e os
processos subsequentes de maceragao,
fermentacgao e destilagao.

O licor chinés é uma bebida alcodlica
famosa em todo o mundo por seu
sabor forte e pelo prolongado sabor
residual que deixa. De acordo com

0s tipos de sabor, o licor chinés pode
ser dividido em Maotai, Luzhou, Fen

e sabores de arroz, além de outros.

Por muito tempo, o foco da pesquisa
relacionada a bebidas destiladas foi

na evolugdo de microrganismos e na
formacao de substancias flavorizantes
durante a fermentagao. A influéncia dos
principais componentes aromaticos,
como ésteres, acidos, alcoois e aldeidos
da versao tipica do licor, também era
analisada. A concentragéo e a proporgao
de acetato de etila, lactato de etila e
hexanoato de etila desempenham um
papel decisivo no sabor da bebida.

Para garantir a saude dos consumidores,
a concentragao de metanol, élcool
isobutilico e alcool isoamil deve ser
estritamente controlada no processo
de producao da bebida. Nesta Nota

de Aplicagao, algumas amostras

reais foram injetadas no sistema de
cromatografia gasosa Agilent 8860

e certos tipos de sabores de licor

foram analisados. Os 10 compostos
mais comuns no licor também foram
analisados quantitativamente.

Parte experimental

Foram realizadas andlises usando

um GC 8860 equipado com um FID. A
introdugao de amostras foi feita usando
um amostrador automatico liquido
Agilent série 7693A com uma seringa de
5 pL. A Tabela T mostra os instrumentos
e condi¢des usados.

Preparo de amostras

Solugdes estoque padrao misturadas
foram preparadas através da adigéo de
quantidades de cada composto padrao
unico com uma seringa de microlitros.
Uma solucao estoque de 10 compostos,
cada um com uma concentracao de
1.000 pg/mL, foi preparada em uma
solugdo 60:40 de etanol:agua (v/v).

Para atingir os niveis necessarios, seis
frascos foram preparados em cada
nivel de calibragao através da adi¢cao
de quantidades variaveis da solugéo
estoque em solugéo aquosa de etanol.
Os padroes de calibragéo foram
preparados em concentragoes padrao
de 10, 30, 50, 100, 500 e 1.000 pg/mL.
Um padréo interno (PI) foi adicionado
a cada nivel de calibracao, o que
correspondeu a uma concentragao de Pl
de 440 pg/mL.

As amostras de bebidas destiladas
foram obtidas localmente de varejantes
na China e introduzidas no GC como
amostras puras.

Tabela 1. Condigdes do método com coluna Agilent J&W DB-FATWAX Ul para bebidas destiladas.

Parametro Valor
Sistema GC GC 8860/FID
bifein Split/splitless, 250°C, razdo de split de 30:1
) Liner: Ultra Inerte (p/n 5190-2295)
Coluna Agilent J&W DB-FATWAX Ultra Inert, 30 m x 0,25 mm, 0,25 pm (p/n G3903-63008)

Gdés de arraste] Hélio, 1 mL/min, fluxo constante

40°C (4 minutos),

Forno depois 5°C/min até 100°C,
depois 10°C/min até 200°C (10 minutos)
250°C,
FID Hidrogénio: 30 mL/min.
Ar: 300 mL/min,
Gas make-up (N,): 25 mL/min
Injecéo 0,5uL




Resultados e discussao

Para desenvolver um método
confiavel para monitoramento de
substancias flavorizantes em bebidas
alcodlicas destiladas, um GC 8860 foi
configurado com injegao automatica
e foi usado um FID. A Figura T mostra
um cromatograma tipico adquirido
pelo sistema com os 10 compostos
padrdao e um padrao interno em uma
concentragao de 100 pg/mL.

As Figuras 2, 3 e 4 sdo exemplos de
cromatogramas contendo o perfil de
alguns dos principais componentes
encontrados nos diferentes sabores

das amostras de licor chinés. O sistema

mostra 6tima resolugao e formato do
pico para todos os alcoois, aldeidos,

acidos organicos e ésteres. Conforme
mostrado na Figura 2, acetato de etila,

acetaldeido e metanol foram separados
na linha de base. O metanol é altamente

polar e tende a formagéao de cauda,

mas, neste método, um formato de pico

pontiagudo e simétrico foi obtido.
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Figura 1. Cromatograma do GC/FID dos 10 compostos-alvo (100 yg/mL) usando uma coluna

J&W DB-FATWAX Ultra Inert.

1. Acetaldeido 10. Butirato de etila 18. n-Pentanol 27. 2,3-Butanodiol(meso)
2. Acetona 11. n-Propanol 19. 3-hidroxi-2-butanona 28. 1,2—Propanodio|
3. Acetato de etila 12. Isobutanol 20. Heptanoato de etila 29. Acido butirico
4. Acetal 13. Valerato de etila  21. Lactato de etila 30. Acido valérico
5. Metanol 14. 2-Pentanol 22. n-Hexanol 31. Acido hexanoico
6. Isovaleraldeido 15. n-Butanol 23. Octanoato de etila 32. 2-Feniletanol
7. Etanol 16. Alcool isoamil 24. Acido acético 33. Acido heptanoico
8. 2-Pentanona 17. Hexanoato de 25. Furfural 34. Acido octanoico
9. 2-Butanol etila 26. 2,3-Butanodiol(levo) 35. Palmitato de etila
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Figura 2. Cromatograma do GC/FID de uma amostra de licor chinés com sabor Luzhou.
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2. Acetona 11. n-Propanol 19. n-Pentanol 28. 2,3-Butanodiol(meso)
3. Acetato de etila 12. n-Acetato de butila  20. 3-hidroxi-2-butanona 29. 1’,2-Propanodiol
4. Acetal (PI) 21. Heptanoato de etila 30. Acido butirico
5. Metanol 13. Isobutanol 22. Lactato de etila 31. Acido valérico
6. Isovaleraldeido 14. Valerato de etila 23. n-Hexanol 32. Acido hexanoico
7. Etanol 15. 2-Pentanol 24. Octanoato de etila 33. 2’-Feniletanol
8. 2-Pentanona 16. n-Butanol 25. Acido acético 34. Acido heptanoico
9. 2-Butanol 17. Alcool isoamil 26. Furfural 35. Acido octanoico
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Figura 3. Cromatograma do GC/FID de uma amostra de licor chinés com sabor Maotai.
4 1. Acetona
11 2. Acetato de etila
3. Metanol
6 4. Etanol
5. n-Propanol
6. n-Acetato de butila
10 (P1)
7. lsobutanol
9 8. n-Butanol
9. Alcool isoamil
10. Lactato de etila
11. Acido acético
12. 2,3-Butanodiol(levo)
13. 2,3-Butanodiol(meso)
5 14. Acido hexanoico
7. 15. 2-Feniletanol
12
3 1415
2! \ 8 113 e s
5 10 15 20 25 30 30
Tempo (min)

Figura 4. Cromatograma do GC/FID de uma amostra de licor chinés com sabor Fen.
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Os coeficientes de correlagdo (R?)

para todos os 10 compostos foram
>0,9992 para o intervalode 10 a

1.000 pg/mL. A Tabela 2 mostra
informagbes detalhadas de calibragao
e as Figuras 5, 6 € 7 mostram as curvas
de calibragdo de metanol, isobutanol

e lactato de etila.

Tabela 2. R?, DPRs e LODs para os 10 compostos-alvo.

DPR (n = 6)
Licor MDL
Nome RT R? 100 pg/mL chinés (ng/mL)
Acetato de etila 4,51 0,9992 3 2,8 3
Metanol 475 0,9998 13 12 5
2-Butanol 7,88 0,9998 13 14 2
Butirato de etila 8,09 0,9995 2,5 2,2 2
n-Propanol 8,26 0,9998 1,1 1,1 2
Isobutanol 9,96 0,9998 11 12 2
1-Butanol 11,43 0,9998 14 1,2 2
Alcool isoamil 13,25 09998 12 13 2
Hexanoato de etila | 13,88 0,9998 1,6 1,1 2
Lactato de etila 16,93 0,9999 1,1 12 3

1 Metanol, FIDT A
1 Razdo de &rea = 0,55615073*Razéo de quantidade + 0,0059838
1 Res.rel. % (6): —6,4427e-1
7 Correlagdo: 0,99985
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Figura 5. Curva de calibragédo de metanol (R? = 0,99985).
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Figura 6. Curva de calibragéo de isobutanol (R? = 0,99986).



Para verificar a integridade do sistema,
determinou-se a reprodutibilidade. Testes
de reprodutibilidade foram realizados

no padrao e nas amostras reais.

A Tabela 2 ilustra que, para a maioria

dos compostos, a %DPR da area fica
bem abaixo de 3%. A Figura 8 mostra
uma sobreposicao de seis réplicas

das injegdes do licor chinés. Conforme
ilustrado na figura, o tempo de retengao e
a estabilidade da area foram excelentes.

A raz&o sinal-ruido (S/N) foi usada para
calcular o limite de detecgao do método
(MDL). Uma solugdo padrdo com
concentragao de 5 pug/mL foi usada para
testar o MDL e a Tabela 2 lista os valores
para todos os compostos. Para todos os
compostos, os MDLs foram <5 pg/mL.

Conclusao

Nesta Nota de Aplicagao, o GC 8860,
configurado com injegdo automatica e
um FID, oferece uma solucéo confiavel
e econbmica para a analise de alcooais,
aldeidos, acidos organicos e ésteres em
bebidas destiladas. A coluna J&W DB-
FATWAX Ul e de controle EPC fornece
excelente formato do pico, resolugéo e
otima reprodutibilidade.
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Figura 7. Curva de calibrag&o de lactato de etila (R? = 0,99985).
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Figura 8. Cromatogramas sobrepostos do GC/FID de seis inje¢des repetidas do mesmo licor chinés.
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