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Analise de fendis volateis livres em vinhos afetados pela fumaga usando cromatografia gasosa/
espectrometria de massas

Com o0 aumento dos incéndios florestais em diversas
regides do mundo, muitos produtores e vinicolas
continuam a se preocupar com o impacto da fumaca nas
uvas, causando alteracdes nos aromas de seus vinhos.

O guaiacol e o 4-metilguaiacol foram identificados como os principais aromaticos volateis

que contribuem para a caracteristica indesejavel causada pelo impacto da fumaca. Embora

o envelhecimento do vinho em barris de carvalho também possa contribuir para a concentracao
de guaiacol e 4-metilguaiacol, a propor¢ao desses dois compostos difere em uvas afetadas pela
fumaca. O aroma agregado pelos barris de carvalho é percebido como fumaca e carvao, enquanto
o impacto da fumaca é mais associado a fogueiras e cinzeiros, o que nao é desejavel no vinho.

Na analise dos compostos responsaveis pelo impacto da fumaga, os limites de
detecgéo devem ser sensiveis o suficiente para detectar abaixo de 1 ppb, razao
pela qual o monitoramento seletivo de fons (monitoramento de fon simples SIM)
ou o monitoramento de rea¢des multiplas (MRM) sdo comumente usados nas
analises de cromatografia gasosa/espectrometria de massas.

A andlise direta do vinho pode ser desafiadora devido a presencga de agucares,

acidos organicos e outros compostos aromaticos com reten¢des mais elevadas.

Para simplificar a extragdo e andlise desses volateis, a microextragdo em fase soélida
(SPME) se tornou 0 método de extragéo de escolha. Sua popularidade ocorre devido a:

— simplicidade operacional
- adequacgao para automacgao

— reducgao no uso de solventes organicos, e
— dessorgao térmica direta em um cromatografo gasoso

0 método de microextragdo em fase solida de cromatografia gasosa/
espectrometria de massa Agilent para a andlise de fendis volateis de forma
livre associados ao impacto da fumaga permite a identificagdo e quantificagao

confidveis.
Tabela 1. Pardmetros da microextragdo em Tabela 2. Configuragdo do sistema de GC Tabela 3. Condi¢des do GC/MS Agilent
fase solida de headspace. Agilent 8890. 7000D Triplo Quadrupolo.
Parametro Configuragéo Parametro Configuragéo
Parametro Configuragao Liner do injetor  Liner do injetor Ultra Inert Agilent, Linha de transferéncia 280°C
Tempo de pré-dessorcéo 3 min splitless, reto, 0,75 mm de DI,
recomendado para injegdes com Modo de aquisigdo MRM dinamico
Temperatura de pré-dessorgao 250°C microextragdo em fase sélida -
: : (p/n 5190-4048) Delay de solvente 3,0 min
Tempo de incubagao 5min Modo de injegdo, Splitless, 250°C Arquivo de tunning Atune.eiex
i i Temp.
Velocidade do agitador Heatex 1.000 rpm P : Ganho 10
T o agitador H 10°C Modo de Fluxo constante (1,2 mL/min)
emperatura do agitador Heatex controle Temperatura da fonte de MS 280°C
Tempo de extrato de amostras 10 min Coluna Coluna para GC Agilent N
J&W DB-HeavyWAX, 30 m x 0,25 mm, Temperatura do quadrupolo de MS 150°C
Tempo de dessorcédo de amostras 3 min 0,25 pm (p/n 122-7132)
Programa 120°C (manter por 1 min);
do forno 10°C/min a 250°C (manter por 0 min);

60°C/min a 280°C (manter por 0 min)




A escolha entre uma fibra de
microextragdo em fase solida ou
uma SPME Arrow microextragao
em fase solida Agilent (Figura 1)

é uma questao comum relacionado
a aplicagao.

Uma comparagao da SPME Arrow
microextragao em fase solida Agilent
e da fibra de microextragdo em

fase sdlida Agilent, ambas com a
mesma fase de microextracdo em
fase solida de DVB/carbono WR/
PDMS, demonstrou que a SPME
Arrow microextragdo em fase

sélida possui uma maior eficiéncia
de extragao em comparagao com

a fibra de microextracdo em fase
sélida (Figura 2).2 Com a SPME
Arrow microextragdo em fase solida,
a resposta foi 4x maior para guaiacol
e 7x maior para 4-metilguaiacol do
que a fibra de microextragdo em fase
solida correspondente.

Além disso, a ponta em forma

de seta permitiu a penetracéao
suave no vial e septos do injetor

e, em contraste com as fibras

de microextragdo em fase solida
tradicionais, o design da SPME
Arrow microextragéo em fase sélida
protegeu totalmente o material
sorptivo, minimizando influéncias
adversas e perda de analitos durante
0s processos de transferéncia.

Para maximizar a concentragao

de componentes volateis no
headspace, considere a adigao

de sal a matriz de amostras para
diminuir o coeficiente de particdo
(K) para alguns analitos alvo. Uma
resposta aumentada de volateis
responsaveis pelo impacto da
fumagca foi observada apds a adi¢éo
de 4 g de NaCl (Figura 3).°
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em fase sélida

9,4 mm? de drea de superficie da fase de sorgédo
_— )

0,6 UL de volume da fase de sorgéo

Figura 1. Comparagdes da area de superficie de fase de sorgao e do volume de fase de sorgéo entre
a SPME Arrow microextragdo em fase sélida e as fibras de microextracdo em fase sélida.
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Figura 2. Cromatograma de ions totais (Scan) a 50 ppb de compostos responsaveis pelo impacto
da fumaca, extraidos com a fibra de microextragcdo em fase sélida Agilent, DVB/C-WR/PDMS/10
(p/n 5191-5874, sinal em preto) e com a SPME Arrow microextragdo em fase sélida Agilent,
DVB/carbono WR/PDMS, 1,70 mm, 120 pm (p/n 5191-5861, sinal em roxo).
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Figura 3. Cromatograma de ions totais (Scan) a 50 ppb de compostos responsdéveis pelo impacto

da fumaca, extraidos com a SPME Arrow microextragdo em fase sélida, DVB/carbono WR/PDMS,
1,70 mm, 120 pm (p/n 5191-5861). O trago vermelho indica os padrdes analisados sem adig&do de sal
e o trago azul indica os padrdes analisados com adigdo de 4 g de NaCl.


https://www.agilent.com/cs/library/applications/application-smoke-taint-wine-SPME-8890-gc-5994-3161en-agilent.pdf
https://www.agilent.com/cs/library/applications/an-smoke-taint-wine-SPME-8890-gc-5994-3160en-agilent.pdf
https://www.agilent.com/cs/library/applications/an-smoke-taint-wine-SPME-8890-gc-5994-3159en-agilent.pdf

Informagao para pedidos

Este guia fornece recomendaces para produtos Agilent usados nesta andlise,
para que Vocé possa encontrar o que procura de forma rapida. Cligue no link
MyList* no cabecalho abaixo para adicionar os itens a sua lista de "Produtos
favoritos" na Agilent store. Em seguida, insira as quantidades dos produtos
necessarios. A sua lista permanecera em "Produtos favoritos" para uso em
pedidos futuros.

MyList de colunas e consumiveis para andlise de fendis volateis livres
em vinhos afetados pela fumaca

Descrigdo N° de peca

Preparo de amostras
SPME Arrow microextragdo em fase sélida Agilent DVB/carbono WR/PDMS, 1,70 mm,  5191-5861

120 pm (recomendado) *
Fibras de microextragdo em fase soélida Agilent, DVB/C-WR/PDMS/10 5191-5874 A
Padroes

Solugédo padrdo de fumaca ¥ em metanol; 10 pg/mL, 1 mL CUS-000046777

Padréo interno$ em metanol, 10 yg/mL, T mL CUS-00004678"

Agua ultrapura InfinityLab para LCMS 5191-4498

Colunas para GC
Coluna para GC Agilent J&W DB-HeavyWAX, 30 m, 0,25 mm, 0,25 pm 122-7132

Consumiveis para GC

Liner do injetor Ultra Inert Agilent, splitless, reto, 0,75 mm de DI, recomendado para 5190-4048
injegdes com microextragdo em fase sélida

Septos de injetor, Advanced green, antiaderente, 11 mm, 50/pacote 5183-4759

Selo de ouro Ultra Inert com arruela, 1/pacote 5190-6144 *
Porca para coluna com ajuste automatico, com colar, injetor G3440-81011 -—
Porca para coluna com ajuste automatico, com colar, MSD G3440-81013

Anilhas 15% grafite/85% Vespel, 0,4 mm de DI, 10/pacote 5181-3323 i -
Vials & Tampas o
Vials do headspace ambar de 20 mL, rosqueavel, tampa de 18 mm, 100/pacote 5188-6537

Tampa rosqueavel do headspace, septos de PTFE/silicone, 18 mm, 100/pacote 5188-2759

Consumiveis para MS

Filamento para El (para 7000A/B/C/D, 5977B Inert Plus, extrator 5977A, inerte ou ago G7005-60061 ~
inoxidavel, e sistemas 5975)

Filamento HES para GC/MS Agilent 7010 Triplo Quadrupolo G7002-60001

Filtros de gas

Kit de limpeza de gés de arraste para 7890 CP17988 |

Kit de gases de arraste para limpeza da linha de gases para 8890 e 8860 CP179880 -
Cartucho de reposicéo para purificador de gas de arraste Gas Clean CP17973

*

Caso esta seja a sua primeira vez usando a Agilent store, serd solicitado que vocé digite o seu enderego de e-mail para

verificagdo da conta. Se vocé ndo possui uma conta Agilent registrada, serd necessario se registrar para obter uma em !
www.agilent.com/en/promotions/onlinestore-videos. Esse recurso € vélido apenas nas regides onde o comércio eletrénico

estd habilitado. Todos os itens também podem ser solicitados através dos canais regulares de vendas e distribuidores. ‘

-+

Para solicitar os part numbers dos padrées personalizados, visite www.agilent.com/chem/standards. Os padrées podem
ndo estar disponiveis em alguns paises.

Contém: 2,4-Dimetilfenol (n® CAS 105-67-9), 3,5-Xilenol (n° CAS 108-68-9), 4-Etilguaiacol (n° CAS 2785-89-9), Creosol
(2-metoxi-4-metilfenol) (n° CAS 93-51-6), Eugenol (n° CAS 97-53-0), Guaiacol (n° CAS 90-05-1), m-Cresol (n° CAS 108-39-4),
o-Cresol (n° CAS 95-48-7), o-Etilfenol (n® CAS 90-00-6), p-Cresol (n° CAS 106-44-5), Fenol (n° CAS 108-95-2), 4-Etilfenol

(n° CAS 123-07-9), 4-¢etil-p-xilenol (n°® CAS 95-87-4), Seringol (n°® CAS 91-10-1), 2,6-Dimetoxi-4-metilfenol (n® CAS 6638-05-7).
Contém: Fenol-d6 (n° CAS 13127-88-3), Guaiacol-d3 (n° CAS 74495-69-5).

++
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https://chem.agilent.com/common/registrationInterim.jsp?rtulid=Z2w4MjM4OTE1ODM%253D&utm_source=Pick_List&utm_medium=Literature&utm_campaign=SmokeImpactinWine&utm_content=All_Columns&Supplies
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5191-5861&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-foodsmokeimpact&utm_content=sample_prep
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5191-5874&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-foodsmokeimpact&utm_content=sample_prep
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5191-4498&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-foodsmokeimpact&utm_content=solvent
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=122-7132&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-foodsmokeimpact&utm_content=gc_column
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5190-4048&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-foodsmokeimpact&utm_content=gc_supplies
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5183-4759&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-foodsmokeimpact&utm_content=gc_supplies
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5190-6144&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-foodsmokeimpact&utm_content=gc_supplies
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=G3440-81011&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-foodsmokeimpact&utm_content=gc_supplies
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=G3440-81013&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-foodsmokeimpact&utm_content=gc_supplies
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5181-3323&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-foodsmokeimpact&utm_content=gc_supplies
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5188-6537&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-foodsmokeimpact&utm_content=vials
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5188-2759&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-foodsmokeimpact&utm_content=vials
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=G7005-60061&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-foodsmokeimpact&utm_content=MS_supplies
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=G7002-60001&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-foodsmokeimpact&utm_content=MS_supplies
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=CP17988&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-foodsmokeimpact&utm_content=gas_filters
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=CP179880&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-foodsmokeimpact&utm_content=gas_filters
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=CP17973&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-foodsmokeimpact&utm_content=gas_filters
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From Insight to Outcome
O CrossLab vai além da instrumentagéo para trazer servigos, consumiveis

e gerenciamento de recursos em todo o seu laboratério. Assim, seu
laboratério pode melhorar a eficiéncia, otimizar as operagdes, aumentar
o tempo de atividade dos instrumentos, desenvolver as habilidades dos
usuarios e muito mais.

Saiba mais sobre o Agilent CrossLab e veja exemplos de ideias para
obtengédo de 6timos resultados, no site www.agilent.com/crosslab
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