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Introducao

A cromatografia de fase gasosa é um método de separacao e ana-
lise dos componentes de uma mistura, onde cada constituinte pode ser
identificado pelo tempo de retencdo. A superficie do pico correspon-
dente a cada uma dessas substancias é proporcional a sua concentra-
cao. As substancias a separar sao inicialmente volatilizadas em um es-
paco aquecido que € o injetor. A seguir, sdo arrastadas por um gas vetor,
denominado de fase moével, através de uma coluna preenchida por um
suporte solido de textura fina, envolto por um liquido, que é a fase esta-
cionaria. Para obter tempos de retencao reprodutivos, é necessario que
a temperatura do forno — espago onde esté instalada a coluna — esteja
adequadamente regulada.

Na saida da coluna, as substancias separadas chegam ao detec-
tor — geralmente do tipo de ionizacao de chama —, que esté ligado a um
eletrometro, o qual transmite um sinal elétrico para o registrador ou para
um computador que gera um grafico (cromatograma), com os diferentes
picos correspondentes as substancias detectadas.

De modo geral, um cromatégrafo é formado pelas seguintes partes:

* Injetor, camara aquecida onde é introduzida a amostra a se ana-
lisar através de uma microsseringa.



60 Metodologia para analise de mosto e suco de uva

* Coluna, instalada no forno com temperatura regulada e que rea-
liza a separacao dos componentes da mistura.

e Forno, compartimento do cromatégrafo onde é instalada a coluna.

* Detector, que esta ligado a um eletrometro e que transmite um
sinal elétrico ao detector ou a um computador.

A cromatografia gasosa é utilizada para a determinacdo dos com-
postos volateis ou que podem ser volatilizaveis dos mostos ou sucos de
uva, responsaveis pelas caracteristicas aromaticas dos mesmos (AMERINE;
OUGH, 1974; OFFICE INTERNATIONAL DE LA VIGNE ET DU VIN, 1990).

Etanol

Definicao

O mosto e o suco de uva nao contém alcool, pois sao bebidas ndo
fermentadas, nao alcodlicas. No entanto, no caso do suco de uva, a
legislacdo brasileira estabelece o teor maximo de alcool de 0,5% v/v, o
que equivale aproximadamente a 4,0 g L' de etanol.

O teor de etanol do suco de uva permite também avaliar a quali-
dade da uva utilizada no processamento. Um teor elevado de etanol é
indicio de que a uva sofreu um inicio de processo fermentativo.

Principio do método

Cromatografia gasosa.

Material
* Cromatografo a gas com detector de ionizacdo de chama.
* Microsseringa de 10 pL.
e Estrutura para destilacado do mosto ou do suco de uva.

* Agitador magnético.
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e Barra imantada.

® Balao volumétrico de 200 mL.

e Erlenmeyer de 125 mL com tampa de rosca.
e Pipeta volumétrica de 2,0 mL e de 20,0 mL.

Reagentes

Etanol com grau de pureza analitica. Solugao alcodlica padrao de
etanol a 4 g L', preparada com etanol de qualidade para cromatografia
gasosa e diluido em agua deionizada ultrapura.

Metanol com grau de pureza analitica. Solucdao a 10% v/v, para
padrao interno.

Modo operatério

Uma amostra de 200 mL de mosto ou de suco de uva é destilada
em aparelho destilador, tendo o cuidado de reduzir ao méximo as per-
das de alcool.

A partir do destilado homogeneizado, transfere-se uma quantidade de
20 mL para um erlenmeyer de 125 mL, adiciona-se 2 mL da solugao de 10%
v/v de metanol (padrao interno), introduz-se uma barra imantada e, com a
tampa fechada, coloca-se em um agitador magnético por cinco minutos.

A seguir, retira-se 3 pL com uma microsseringa e injeta-se no cro-
matoégrafo. A separacdo obtida é indicada no cromatograma da Figura 1.

Condicdes operatorias
* Coluna: Carbowax 600.
e Comprimento: 3,2 m.
* Diametro: 6 mm.
e Temperatura do forno: 96 °C.
e Temperatura do vaporizador: 140 °C.

e Temperatura do detector: 160 °C.
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¢ Gas vetor: nitrogénio.

e Vazdo do gas vetor: 30 mL min™'.

Calculo do resultado

A concentracao do etanol no mosto ou no suco de uva é determi-
nada pela comparacdo entre a altura do pico do etanol da amostra e o de
uma solugao de concentragao conhecida, por meio da seguinte formula:

Cdeetanolem gL' = el

H.i

onde:
C = Concentracao de etanol em g L' na amostra a se analisar
¢ = Concentracdo de etanol na solucao padrao

h = Altura do pico do etanol na amostra de mosto ou de suco de
uva a se analisar

H = Altura do pico do etanol na solugao padrao
/= Altura do pico do padrao interno (metanol) na solucao padrao

i = Altura do pico do padrao interno (metanol) na amostra de mos-
to ou suco de uva.

Metanol

Definicao
O metanol é um alcool encontrado naturalmente em pequena quan-
tidade no mosto e no suco de uva. A legislacao brasileira ndo estabelece

limite para o metanol, mas, tendo em vista a sua toxicidade, é importante
monitorar o seu teor. O teor de metanol do suco de uva esta relacionado

com o processo de elaboracao, com a cultivar, e especialmente com a
temperatura utilizada no processo de aquecimento para extragao da cor.
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Etanol

Metanol (padrao interno)

Figura 1. Cromatograma de uma andlise de etanol em suco de uva.
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Principio do método

Cromatografia gasosa.

Material

¢ Cromatoégrafo a gas com detector de ionizagdo de chama.
* Microsseringa de 10 pL.

e Estrutura para destilagdo do mosto ou do suco de uva.

e Agitador magnético.

* Barra imantada.

* Baldo volumétrico de 200 mL.

 Erlenmeyer de 125 mL com tampa de rosca.

* Pipeta volumétrica de 2 mL e de 20 mL.

Reagentes

* Metanol com grau de pureza analitica. Solu¢do com 100 mg L
diluido em agua destilada para padrao, preparada com metanol
de qualidade para cromatografia gasosa.

* 4-metil-2-pentanol com grau de pureza analitica para cromato-
grafia gasosa, para padrdo interno. f

* Solucdao a 1,0 g L', diluido em etanol a 20% v/v com grau de
pureza analitica para cromatografia gasosa.

Modo operatério

Uma amostra de 200 mL de mosto ou de suco de uva é destilada
em aparelho destilador, tendo o cuidado de reduzir ao méximo as per-
das dos compostos volateis, especialmente o metanol.

A partir do destilado homogeneizado, transfere-se uma quantidade
de 20 mL para um erlenmeyer de 125 mL, adiciona-se 2 mL de solugéo
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a 1,0 g L' de 4-metil-2-pentanol com uma barra imantada e a tampa
fechada e coloca-se em um agitador magnético por cinco minutos.

Retira-se uma quantidade de 3 pL com uma microsseringa e injeta-
se no cromatografo. A separagao obtida e indicada no cromatograma da
Figura 2.

Condicoes operatorias
e Coluna: Carbowax 600.
e Comprimento: 3,2 m.
e Diametro: 6,0 mm.
* Temperatura do forno: 96 °C.
* Temperatura do vaporizador: 140 °C.
* Temperatura do detector: 160 °C.
* Gas vetor: nitrogénio.

* Vazdo do gas vetor: 30 mL min™'.

Calculo do resultado

A concentragdo de metanol no mosto ou no suco de uva é determinada
pela comparacao entre a altura do pico do metanol na amostra e numa solu-
cao de metanol de concentragao conhecida, por meio da seguinte féormula:

C de metanol em mg =g, ﬂ

H.i

onde

C = Concentracao do metanol em mg L' na amostra a se analisar
¢ = Concentracao do metanol na solugao padrao

h = Altura do pico do metanol na amostra de mosto ou de suco de uva
H = Altura do pico do metanol na solugdo padrao

I = Altura do pico do padrao interno (4-metil-2-pentanol) na solu-
¢ao padrao
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i = Altura do pico do padrao interno (4-metil-2-pentanol) na amos-
tra de mosto ou suco de uva.




Capitulo 4 — Determinacoes analiticas efetuadas por meio da cromatografia de fase gasosa

Etanol

Metanol

Acetado
de etila

Aldeido
acético

—

4-etil-2-pantanol
(padrao interno)

ﬂ

67

Figura 2. Cromatograma de uma analise de metanol em suco de uva.



