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(57) Rezumat:
1
Inventia se refera la industria vinicola, si
anume la un procedeu de determinare a
compusilor volatili in vinul alb.
conform include

Procedeul, inventieli,

pregitirca probei de vin prin adaugarea
sulfatului de amoniu §i 2-heptanolului, pre-
gdtirea prealabild a unui adsorbant solid din
polistiren  suprareticulat, amplasat intr-un
cartug, prin tratarea succesiva a acestuia cu
clorurd de metilen §i etanol, spdlarea cu apd
distilatd si suflarea cu un jet de aer; adsorbtia
compusilor volatili la trecerea probei prin

cartus sub vid si spalarea adsorbantului cu apa
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2
desorbtia  compusilor

distilata; volatili la
trecerea prin adsorbant a unui solvent, format
din acetat de etil gi clorwrda de metilen in
proportie de 1:1 dupa volum, cu obtinerea unui
eluat, tratarea acestuia cu sulfat de sodiu
anhidru, evaporarea pand la obtinerea unui
concentrat in cantitate de 0,5 ml si deter-
minarea compusilor volatili prin cromatografie
si spectrometrie de masa.

Rezultatul constd in majorarea capacitatii
de adsorbtie si a numarului de compusi

determinati.

Revendicari: 1



(54) Method for determining the volatile compounds in white wine

(57) Abstract:
1
The invention relates to the wine industry,

namely to a method for determining the
volatile compounds in white wine.

The method, according to the invention,
comprises the preparation of wine sample by
adding ammonium sulfate and 2-heptanol,
preliminary preparation of a solid adsorbent of
hypercrosslinked polystyrene, placed in a
cartridge, by its subsequent treatment with
methylene chloride and ethanol, washing with
distilled water and blowing with an air stream;
adsorption of volatile compounds during
passage of sample through the cartridge under

vacuum and washing of adsorbent with
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distilled  water; desorption of volatile

compounds during passage through the
adsorbent of a solvent, consisting of ethyl
acetate and methylene chloride in the ratio of
1:1 by volume, by obtaining an eluate, its
treatment with anhydrous sodium sulfate,
evaporation to the obtaining of a concentrate in
the amount of 0.5 ml and determination of
volatile compounds by chromatography and
mass spectrometry.

The result is an increase in the adsorption
capacity and number of determined com-

ponents.

Claims: 1

(54) Cnocod onpeneneHus JeTYYHUX COeIMHEHNH B 0e10M BHHE

(57) Pegepar:
1

W300peTeHHEe OTHOCHTCS K  BHHOJICNB-
YEeCKOH IPOMBINUICHHOCTH, 4 UMEHHO K
CIroco0y OIPEJICICHIA JICTYINX COCJUHECHHH B
OeroM BUHE.

Crroco0, COrTacHO H300pPETECHHIO, BKIIIO-
YaeT HOATOTOBKY IPOOBI BUHA IyTeM J00aB-
JICHUA CyIb(paTa aMMOHHS U 2-TeITaHOIA,
IPEIBAPUTCIBHYI)  ITOJTOTOBKY — TBEPIOrO
aJicopOeHTa U3 CBEPXCIIUTOrO ITOIHCTHPONA,
MIOMEITEHHOTO B KapTPUJIK, IIYTEM €ro MoCIIe-
JIOBATEIFHON 00Pa0OTKH METHICHXIOPHIOM H
9TAHOIIOM, IIPOMBIBAHHE IUCTHUIMPOBAHHOH
BOJOH H

IIPOAYBKY  IIOTOKOM

QJICOPOIIMIO JICTYYHX COCIHHCHUH IpU IIPO-

BO3/LyXa;

XOXKJICHUN HpO6BI qepe3 KapTpULK  IIOX
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BaKyyMOM H  IIPOMBIBaHHE  aJcOpOCHTa
JUCTHJUIHPOBAHHOM ~ BOJOH;  J€COpOITHIO
JIETY4UX COCAUHEHUM IIPH IIPOXOKICHUU

gepes aJCcOpOCHT PACTBOPHTEIS, COCTOAIIETO
U3 JTHIIAIIETATA ¥ METHICHXJIOPHIA B COOTHO-
nrerud 1:1 o 00beMy, ¢ ITONyYeHHEM JITH0aTa,
ero 00padOTKy OE3BOMHBIM CYIh(haTOM HAT-
pHA, HCHapeHHe Jo norydeHus 0,5 M1 odbema
KOHIICHTPATA H OMPEHACICHHE JICTYIUX COCIH-
HCHHU IyTeM XpOMAaTOrpa(puud U MacCOBOH
CIIEKTPOMETPHU.

Pe3ynpTaT COCTOUT B YBEIMYEHHH CIOCOO-
HOCTH aJICOPOLIMH H YHCIA OUPEIE/IeMBIX
KOMIIOHEHTOB.

I1. hopmyisr: 1
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Descriere:

Inventia se referd la industria vinicold, si anume la un procedeu de determinare a compusilor
volatili in vinul alb.

Inainte de detectarea compusilor volatili prin cromatografie si spectrometrie de masa (GC-MS)
este necesar sa se efectueze extractia corespunzatoare a acestora.

Este cunoscut procedeul discontinuu de extractie lichid-lichid a compusilor volatili din vin cu
un solvent organic, care prevede racirea a 100 ml de vin cu addugarea standardelor etalon de 0,05
ml de solutie alcoolica echivalentul a 29 pg de 3-octanol si a 23 pg de 4-nonanol; ulterior se
efectueaza addugarea solventului diclormetan in cantitate de 40 ml si amestecarea la viteza de 350
rot/min timp de 20 min; centrifugarea solutiei obtinute la viteza de 8500 rot/min timp de 10 min la
temperatura de 5°C cu recuperarea fazei organice $i deshidratarea acesteia cu sulfat de sodiu si
concentrarea pand la un volum final de 0,1 ml prin distilare in vid si injectarea probei la GC-MS
[1].

Dezavantajul acestui procedeu constd in aceea cd permite determinarea numai a 26 de compusi
volatili ai vinului, procesul este indelungat, necesitd un volum mare de reactivi $i nu este posibild
automatizarea lui.

De asemenea, este cunoscut procedeul discontinuu de extractie lichid-lichid a compusilor
volatili din vin, in care 25 ml de vin se introduc intr-un cilindru cu dop slefuit, se adauga 6...8 g de
NaCl cristalin, se amesteca bine, apoi se adaugd 2 ml de ester dietilic. Se efectueazad extragerea
timp de 10...15 min, apoi se lasd panad la stratificare. Pentru analiza se foloseste stratul superior
[2].

Dezavantajul acestui procedeu consta in aceea ca detectarea compusilor volatili se efectueaza
la un gaz-cromatograf, procedeul poate fi considerat mai mult calitativ decat cantitativ, se
utilizeaza pentru compararea cu aromogramma aromatizatorului sintetic-etalon, necesitd solutii de
aromatizatori sintetici-etalon.

Mai este cunoscut procedeul de microextractie pe fazd solida in baza SBSE (Stir Bar Sorptive
Extraction), care prevede prelevarea unei probe de vin in volum de 5 ml si trecerea lui intr-un
balon, amplasarea directd in vin a unei tije de extractie, care reprezinta o tija din sticld utilizata ca
agitator magnetic acoperitd cu un strat de adsorbtie constituit din polidimetilsiloxan; balonul se
inchide si este supus agitdrii magnetice timp de 1 h; ulterior tija se extrage cu un cleste, se clateste
cu apa distilatd, se plaseaza intr-un tub de sticld pentru desorbtie termicd care este cuplat cu
cromatograful GC-MS [3].

Dezavantajele acestui procedeu constau in aceea cd sunt necesare utilaje suplimentare pentru
desorbtia termicd, permite determinarea numai a 50 de compusi volatili ai vinului, precum si
incapacitatea de extragere deplind a constituentilor volatili din cauza cd extractia este intotdeauna
limitatd de coeficientii fazei de distributie a substantelor extractibile i de raportul dintre volumele
fazelor solutiei si adsorbantului Intr-un sistem de echilibru.

Cea mai apropiatd solutie tehnicéd de prezenta inventie este procedeul de extractie pe faza solida
in concentrare dinamica, conform céruia solutia de proba este trecutd printr-un cartus de extractie,
care are forma unei seringi, in interiorul céreia se afld masa adsorbanti. De reguld, trecerea (elutia)
prin cartus a unui volum lichid (proba sau solvent) este favorizata de crearea unui vid la capétul
cartusului. In calitate de adsorbant se utilizeazd polistiren suprareticulat. Dupid aceasta se
efectucaza spalarea materialului cu un solvent adecvat pentru indepartarea eventualilor
contaminanti ai adsorbantului; uscarea materialului adsorbant, care se realizeaza prin trecerea
continud a unui curent de aer prin cartus sau prin aplicarea in conditia unei suprapresiuni a unui
gaz inert; acomodarea materialului adsorbant cu solventul probei prin trecerea unui volum mic din
acesta prin masa adsorbantd; urmeaza extractia propriu-zisd, care constd in trecerea unui volum
bine stabilit de probd peste materialul adsorbant; apoi spalarea adsorbantului, aceastd a doua
spdlare se realizeazd in scopul Indepartarii efectelor de matrice, care pot aparea datoritd unor
fenomene de retinere neselectiva, se foloseste de obicei solventul probei. Nu se vor utiliza solventi
care sd permitd solubilizarea si desorbtia compusilor interesati. Se continud cu uscarea
adsorbantului, care se realizeazd prin intermediul unui curent de aer sau a unui gaz inert; desorbtia,
etapa constd 1n solubilizarea compusilor interesati si antrenarea lor din interiorul matricei solide in
care au fost anterior retinuti, prin intermediul unui solvent adecvat. in cazul in care concentratia
analitului dupa desorbtie se situeaza sub limita de detectie a sistemului cromatografic, este absolut
necesard o etapd de preconcentrare. Preconcentrarea se realizeazd in general prin evaporarea
selectiva a solventului intr-un flux moderat de gaz inert [4].
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Dezavantajul acestui procedeu constd in lipsa unei proceduri specifice de pregatire a fazei
solide pentru extragerea din vin a compusilor volatili in scopul analizei ulterioare a extractului
obtinut la cromatograful GC-MS.

Problema pe care o rezolvéd prezenta inventie este pregatirea prealabild a adsorbantului solid
din polistiren suprareticulat, in scopul majorarii efectului de adsorbtie a compusilor volatili din vin
si reducerii procedurii de pregéatire a probelor.

Procedeul, conform inventiei, include pregatirea probei de vin prin addugarea sulfatului de
amoniu si 2-heptanolului, pregdtireca  prealabild a unui adsorbant solid din polistiren
suprareticulat, amplasat intr-un cartus, prin tratarea succesiva a acestuia cu clorurd de metilen si
etanol, spdlarea cu apd distilatd i suflarea cu un jet de aer; adsorbtia compusilor volatili la
trecerea probei prin cartus sub vid si spalarea adsorbantului cu apa distilatd; desorbtia compusilor
volatili la trecerea prin adsorbant a unui solvent, format din acetat de etil si clorurd de metilen in
proportie de 1:1 dupd volum, cu obtinerea unui eluat, tratarea acestuia cu sulfat de sodiu anhidru,
evaporarea pand la obtinerea unui concentrat in cantitate de 0,5 ml si determinarea compusilor
volatili prin cromatografie §i spectrometrie de masa.

Rezultatul constd in majorarea capacitatii de adsorbtie si a numarului de compusi determinati.

Utilizarea la pregatirea fazei solide a acetatului de etil, clorurii de metilen si etanolului asigurd
o gonflare eficace si majorarea capacitatii de adsorbtie a compusilor volatili. Datoritd acestui fapt
numdrul de compusi aromatici, determinati la cromatograful GC-MS, este de 129 si este de circa 2
ori mai mare in raport cu procedeele cunoscute.

Folosirea apei distilate pentru spélarea cartusului Incarcat asigurd o inldturare mai eficace a
compusilor chimici de altd naturd, spre exemplu a compusilor fenolici, este inertd fatd de
substantele aromate adsorbite i nu modifica natura lor.

Utilizarea in calitate de solutie standard intern a 2-heptanolului permite determinarea cu o mare
precizie a concentratiei substantelor volatile identificate, iar utilizarea sulfatului de amoniu asigurd
o separare bund a alcoolilor volatili din vin ce participd la formarea aromei.

Utilizarea acetatului de etil si clorurii de metilen in amestecul utilizat pentru elutia substantelor
aromate asigura practic desorbtia totald a acestora de pe suprafata fazei solide.

Astfel, utilizarea compusilor mentionati, cum ar fi clorura de metilen, etanolul si apa distilata la
pregatirea prealabila a suprafetei cartusului, precum si a sulfatului de amoniu dizolvat in vinul
investigat permit o separare mai bund a alcoolilor volatili. Utilizarea solutiei de 2-heptanol in
calitate de solutie standard intern §i a clorurii de metil in amestecul folosit pentru desorbtia
substantelor aromate permite obtinerea unor noi rezultate, care constd in majorarea de circa 2 ori a
numarului de compusi volatili identificati in vinurile albe supuse investigarii la cromatograful GC-
MS.

Procedeul propus se efectueaza in felul urmator.

Cartusul cu faza solidd, alcatuita din polistiren suprareticulat, de exemplu tip ,,DIAPAK P”,
Federatia Rusd in cantitate de 3...6 ml, este tratat succesiv cu 5 ml de clorurd de metilen, apoi cu 5
ml de etanol si la sfarsit cu 10 ml de apd distilatd. Dupd care, mostra de vin preconizatd pentru
investigare In cantitate de 50 ml, in care se adaugd 10 g de sulfat de amoniu si 0,5 ml solutie de 2-
heptanol cu concentratia de 98%, este trecutd sub vid prin cartusul pregatit cu o viteza de 0,5
ml/min. Dupa finalizarea procesului cartusul este spalat cu apd distilata in cantitate de 10 ml si
suflat cu un jet de aer timp de 5 min. Desorbtia compusilor volatili de pe suprafata cartusului se
efectueaza cu un amestec de acetat de etil si clorurd de metilen in proportie de 1:1 (dupa volum) in
cantitate de 4 ml. Extractul obtinut este tratat cu sulfat de sodiu anhidru, pentru asanarea acestuia
si legarea compusilor fenolici, i concentrat prin evaporare pand la obtinerea unui volum de 0,5 ml.
Dupa pregitirea respectiva extractul este injectat in cromatograful GC-MS.

Exemplu

Cartusul, constituit din polisteren suprareticulat de naturd hidrofoba, este supus in prealabil

pregatirii, care cuprinde trecerea succesiva prin acesta a clorurii de metilen n cantitate de 5 ml,
apoi a 5 ml de etanol i la final a 10 ml de apa distilata.
In 50 ml de vin alb supus investigarii se adaugd 10 g de sulfat de amoniu si 0,5 ml de solutie 2-
heptanol cu concentratia de 98%, dupd care amestecul obtinut este trecut sub vid prin cartusul
pregatit cu o vitezd de 0,5 ml/min. Dupa finalizarea procesului cartusul, pe suprafata cdruia sunt
adsorbite substantele aromate, este spalat cu 10 ml de apd distilata si suflat cu un jet de aer timp de
5 min.

Desorbtia compusilor aromatici de pe suprafata cartusului se realizeazd cu o solutie de elutie,
alcdtuitd din 2 ml de acetat de etil 1 2 ml de clorurd de metilen, amestecul obtinut fiind trecut prin
cartus si colectat aparte. in extractul obtinut se adauga sulfat de sodiu anhidru in cantitate ce
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asigurd adsorbtia apei din acesta, apoi se separd de sare si se concentreazd prin evaporare cu
ajutorul unui curent slab de aer pana la obtinerea unui volum de 0,5 ml.

Extractul concentrat ce contine substante aromate este injectat in cromatograf pentru a fi
analizat.

5 Analiza compusilor aromatici ai extractului se realizeazd la cromatograful GC-MS cu
spectrometru de masa tip ,,Clarus 600 T”, avand coloand ,,PE-WAX ETR” cu lungimea de 50 m si
diametrul interior de 0,32 mm. Conditiile de analiza: purtdtor de gaz - heliu, temperatura camerei
de evaporare de 220°C, a coloanei de 75°C, intervalul incalzirii de 4°C/min pana la temperatura
de 225°C.

10 Identificarea picurilor cromatografice s-a efectuat conform bibliotecii generale a spectro-
metrului de masa ,,NIST”. Durata totald a unei analize este de circa 60 min.

In tabelul 1 sunt prezentate rezultatele analizei extractului de compusi aromatici obtinut din
vinul de soiul Riton, anul de recoltd 2008, prin cea mai apropiatd solutie, iar in tabelul 2 prin
procedeul propus.

15 Compusii aromatici ai extractului obtinut prin procedeul de extragere lichid-lichid

(vinul RITON, recolta anului 2008)
Tabelul 1
Nr. | Timp, | Nr.dra Denumirea compusului Nr. de Ioni | Suprafata | Suprafata | Ponder
dir min |comp. prin inregistrareCA reald ea, %
cea mai S
apropiata
solutie
1 3,16 |3 Acetaldehida 75-07-0 44 163380 0,4051 0,302
2 3,76 |5 Acetond 67-64-1 43 283100 1,8100 1,350
3 396 |7 1,1-dietoxi-metan 462-95-3 103 |35570 0,2274 0,170
4 448 |9 Butanon 78-93-3 43 2687000 (17,1800 12,809
5 4,82 |10 3-metil-2-butanon 563-80-4 43 429200 2,7440 2,046
6 5,02 12 Etilpropanoat 105-37-3 57 784200 5,0130 3,738
7 5,43 16 2-pentanon 107-87-9 86 15450 0,0988 0,074
8 5,70 18 2-metil-3-pentanon 565-69-5 57 14140 0,0904 0,067
9 5,79 120 2-butanol 14898-79-4 |45 100600 0,6431 0,480
10 5,92 1 Acetonitril(standard intern) |75-05-8 40 156400 1,0000 0,746
11 6,81 |29 Butilacetat 123-86-4 56 13130 0,0839 0,063
12 6,93 |31 Izobutanol 78-83-1 43 17210 0,1100 0,082
13 7,76 35 Izoamilacetat 123-92-2 70 25030 0,1600 0,119
14 8,03 |36 Butanol 71-36-3 56 12780 0,0817 0,061
15 9,42 |38 Izoamilol 123-51-3 70 503800 3,2210 2,402
16 10,21 |40 Etilhexanoat 123-66-0 88  [4895 0,0313 0,023
17 13,02 |51 Hexanol 111-27-3 69 9300 0,0595 0,044
18 13,06 |52 Etillactat 97-64-3 45 13670 0,0874 0,065
19 14,47 |55 t-2-hexenol 928-95-0 57 12925 0,0187 0,014
20 15,24 |56 Etiloctanoat 106-32-1 88 15840 0,1012 0,076
21 16,12 |60 Acid acetic 64-19-7 60  |7952000 50,8300 [37,909
22 17,95 |63 Linalol 78-70-6 93 2613 0,0167 0,012
23 18,48 |66 Benzaldehida 100-52-7 106 |1002 0,0064 0,005
24 20,56 |74 Acid butanoic 107-92-6 60 |81850 0,5232 0,390
25 21,36 |76 Dietilsuccinat 123-25-1 129 144500 0,9238 0,689
26 22,09 180 Terpineol 98-55-5 93 2944 0,0188 0,014
27 24,36 |86 Acid crotonic 3724-65-0 86 47030 0,3006 0,224
28 25,11 |89 2-feniletil acetat 103-45-7 104 |78170 0,4997 0,373
29 25,22 |91 Geraniol 106-24-1 69 1924 0,0123 0,009
30 25,52 193 Acid hexanoic 142-62-1 60 81750 0,5226 0,390
31 27,15 100 2,6-dimetil-3,7-octadien- 13741-21-4 |82 15340 0,0981 0,073
2,6-diol

32 27,23 1101 Feniletanol 60-12-8 91 6427000 (41,0800 30,639
33 30,02 106 Dietilmalat 626-11-9 117 |83700 0,5350 0,399
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34 30,50 |107 Acid octanoic 124-07-2 60 140400 0,8978 0,669
35 35,72 |114 2-metoxi-4-vinilfenol 7786-61-0 150 (170100 1,0870 0,811
36 37,53 |117 Hidroximetildehidrofuran-2- [ 194-17-0 85 129500 0,8278 0,617
one
37 41,34 1120 Acid 9-decanoic 14436-32-9 |55 |26140 0,1671 0,125
38 45,72 1124 2-metilbenzenaldehidd 529-20-4 120 403200 2,577 1,922
Total 20976783 100
Compusii aromatici ai extractului obtinut prin procedeul de extractie propus
( vinul RITON, recolta anului 2008)
Tabelul 2
5
Nr. [Timp | Nr. d/r | Denumirea compusului Nr. de Ioni | Suprafata | Suprafata | Ponderea, %
d/r | min a identificare reald
comp. CAS
prin
proced
eul

propus
1 2 3 4 5 6 7 8 9
1 3,18 |2 Acetaldehida 75-07-0 44 50890 0,00097 (0,010
2 3,80 |3 Acetond 67-64-1 43 337200 0,00641 (0,064
3 4,04 |4 1,1-dietoxi-metan 462-95-3 103 151600 0,00288 (0,029
4 4,58 |5 Butanon 78-93-3 43 14020000 [0,26660 (2,646
5 5,01 |7 2,4,5-trimetil-1,3-dioxolan  [3299-32-9 101 2541000 10,04833 (0,480
6 5,19 |8 Etilpropanoat 105-37-3 57 4653000 ]0,08848 |0,878
7 5,28 |9 Acid 2-metil-propanoic 97-62-1 71 27180 0,00052 0,005
8 5,45 (10 Propilacetat 109-60-4 61 39880 0,00076  [0,008
9 5,60 |11 2-butilacetat 105-46-4 56 86260 0,00164 (0,016
10 |5,64 |12 2-pentanon 107-87-9 86 101500 0,00193 0,019
11 593 |14 2-metil-3-pentanon 565-69-5 57 81350 0,00155 (0,015
12 16,03 |15 Izobutilacetat 110-19-0 56 30330 0,00058  [0,006
13 6,05 |16 2-butanol 14898-79-4 45 684700 0,01302 [0,129
14 16,30 |17 2-metil-3-buten-2-ol 115-18-4 71 78000 0,00148 [0,015
15 16,31 |18 3-metil-2-pentanon 565-61-7 57 46220 0,00088 (0,009
16 16,35 |19 Propanol 71-23-8 31 255700 0,00486  [0,048
17 6,40 |20 1,1-dietoxi-butan 3658-95-5 103 19370 0,00037 (0,004
18 6,44 |21 Etillbutirat 105-54-4 71 121200 0,00231 (0,023
19 6,77 |22 Etil-2-metilbutirat 7452-79-1 57 19580 0,00037 (0,004
20 |7,07 |23 Etil-3-metilbutirat 108-64-5 88 26590 0,00051  [0,005
21 7,20 |24 Butilacetat 123-86-4 56 98360 0,00187 (0,019
22 |7,35 |25 Izobutanol 78-83-1 43 5857000 |0,11140 [1,105
23 7,69 (26 3-etoxi-2-butanon ID:19319051* |45 69090 0,00131 0,013
24 (7,70 |28 1-(1-etoxietoxi)pentan 13442-89-2 145 12130 0,00023 0,002
25 18,29 |29 Izoamilacetat 123-92-2 43 613800 0,01167 (0,116
26 8,62 |30 Butanol 71-36-3 56 228000 0,00434 (0,043
27 (9,00 |31 2,2-dimetil-4-hidroxi-3- 92975-70-7 57 12370 0,00024 {0,002

hexanon

28 (9,28 |32 B-mircen 123-35-3 93 7206 0,00014 (0,001
29 10,01 |34 2-heptanon 110-43-0 43 85120 0,00162 0,016
30 10,27 |35 1zoamilol 123-51-3 55 93890000 |1,78600 [17,720
31 10,59 (36 Limonen 5989-27-5 68 12670 0,00024 {0,002
32 11,16 |37 Etilhexanoat 123-66-0 88 233000 0,00443 (0,044
33 11,49 |38 Pentanol 71-74-0 55 39190 0,00075 (0,007
34 111,67 |39 3-metil-3-buten-1-ol 763-32-6 68 5230 0,00010 (0,001
35 12,37 |42 Etilpiruvat 617-35-6 43 308200 0,00586 (0,058
36 13,02 [46 1-metil-4-(1-metiletiliden)- |586-62-9 93 2370 0,00005  [0,0004
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ciclohexen
37 13,41 |1 2-heptanol (standard intern) |543-49-7 45 52580000 |[1,00000 9,924
38 13,81 |48 3-metil-1-pentanol 589-35-3 56 382500 0,00727 0,072
39 13,92 (49 Acid 2-oxo-propanoic 127-17-3 43 54250 0,00103 0,010
40 14,58 |51 Hexanol 111-27-3 69 745100 0,01417 0,141
41 14,61 (52 Etil lactat 97-64-3 45 4729000 ]0,08992 10,893
42 15,00 (53 Trans-3-hexenol 928-97-2 41 112000 0,00213 {0,021
43 15,12 |54 3-pentanol 584-02-1 59 9789 0,00019 {0,002
44 115,59 (55 3-etoxi-1-propanol 111-35-3 31 27260 0,00052  [0,005
45 15,73 |56 3-hexen-1-ol 928-96-1 67 77620 0,00148 {0,015
46 16,16 |57 1-metoxi-1-octen-4-on 136015-87-7 59 104300 0,00198 0,020
47 |16,27 |58 Nonanal 124-19-6 57 29410 0,00056 {0,006
48 116,64 (59 2-hexen-1-ol 928-95-0 57 13710 0,00026 (0,003
49 117,23 |60 Etilcaprilat 106-32-1 88 344100 0,00654 {0,065
50 17,77 |61 Heptanol 111-70-6 70 56010 0,00107 0,011
51 17,80 |62 cis-Linalol oxid 5989-33-3 111 10110 0,00019 10,002
52 18,29 (63 Acid acetic 64-19-7 43 46910000 ]0,89200 |8,853
53 18,90 |64 Furfural 98-01-1 95 10820 0,00021 0,002
54 119,86 (66 trans-5-hidroxi-2-metil-1,3- [ID:10178863* (44 114500 0,00218 0,022

dioxan
55 20,21 (68 Etil 3-hidroxibutanoat 5405-41-4 43 81910 0,00156  |0,015
56 20,62 (69 Linalol 78-70-6 71 141300 0,00269 {0,027
57 120,69 (70 2,3-butandiol 19132-06-0 45 800700 0,01523 {0,151
58 120,82 |71 Acid pentanoic 10348-47-7 69 280200 0,00533 (0,053
59 120,99 (73 1-octanol 111-87-5 56 12460 0,00024 {0,002
60 21,12 (74 Benzaldehidd 100-52-7 77 23190 0,00044  ]0,004
61 21,26 |76 Acetoin 513-86-0 45 47450 0,00090 {0,009
62 21,83 (79 Dietil malonat 105-53-3 115 16890 0,00032 (0,003
63 21,94 (80 Acid izobutiric 79-31-2 43 345500 0,00057  |0,065
64 22,70 |81 Hotrienol 29957-43-5 43 178800 0,00340 ]0,034
65 122,90 (82 1-metoxi-2-butanol 53778-73-7 59 33570 0,00064 |0,000
66 23,13 |84 trans-4-hidroximetil-2-metil- | ID:85967* 43 259900 0,00494 0,049

1,3-dioxolan
67 23,51 (85 Etildecanoat 110-38-3 88 51290 0,00098 |0,010
68 123,59 (86 Etil 2-furoat 1335-40-6 95 108900 0,00207 0,021
69 23,68 (88 Etilmetilsuccinat 627-73-6 115 36180 0,00069 0,007
70 23,80 (89 Acid butanoic 107-92-6 60 1372000 ]0,02609 10,259
71 124,10 (90 1-nonanol 143-08-8 56 6398 0,00012 {0,001
72 (24,11 |91 4-vinilfenol ID:56234* 120 11510 0,00022 {0,002
73 124,25 (92 4-metilbenzaldehida 104-87-0 91 15240 0,00029 (0,003
74 124,65 (93 Butirolactona 96-48-0 42 262200 0,00499 {0,049
75 24.83 (94 Dietilsuccinat 123-25-1 101 15600000 (0,29670 2,944
76 124,91 (95 Acid 3-metilbutanoic 503-74-2 60 2813000 ]0,05350 0,531
77 25,07 |96 cis-4-hidroximetil-2-metil- |ID:85967* 103 116000 0,00221 0,022

1,3-dioxolan
78  |25,15 |97 Etil 9-decenoat 67233-91-4 88 27810 0,00053 {0,005
79 125,18 (98 2,6-dimetil-3,7-octadien-2,6-|13741-21-4 82 85840 0,00163 {0,016

diol
80 125,66 |99 Terpineol 98-55-5 59 244900 0,0466 0,046
81 26,36 1100 3-metiltio- 1-propanol 505-10-2 106 6134 0,00012 0,001
82 26,80 (102 1,3-propandiolacetat 628-66-0 43 161600 0,00307 0,030
83 127,22 106 Citronellol 106-22-9 69 15250 0,00029 (0,003
84 127,69 |107 2,7-dimetil-4,5-octandiol 82343-35-9 69 57930 0,00110 {0,011
85 127,84 |108 Dietilglutarat 818-38-2 143 17430 0,00033 (0,003
86 28,18 |109 Etil izobutilsuccinat 1D:140973* 101 13520 0,00026 0,003
87 128,40 |110 Acid 2-butenoic 107-93-7 86 347300 0,0006061 0,066
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88 28,44 111 Etil pentilacetat 101-97-3 91 47350 0,00090 0,009
89 128,56 |112 Etil 4-hidroxibutanoat ID:317608* 87 460300 0,00875 [0,087
90 (28,71 |113 Metil 2-hidroxibenzoat 119-36-8 120 19790 0,00038 0,004
91 29,11 (115 cis-5-hidroxi-2-metil-1,3-  |ID:10178863* (103 74060 0,00141 0,014
dioxan
92 129,12 |116 O-metil-benzenmetanol 98-85-1 122 5104 0,00010 0,001
93 29,36 (117 2-feniletilacetat 103-45-7 104 211800 0,00403 0,040
94 129,59 (118 Geraniol 106-24-1 69 80630 0,00153  [0,015
95 129,91 (120 Acid hexanoic 142-62-1 60 5107000 (0,09712 |0,964
96 130,05 (122 5-(tetrahidro-2H-piran-2- 115495-47-1 85 26690 0,00051 0,005
iloxi)-1-fenildecen-3-on
97 (30,23 |123 N-3-metilbutilacetamida 13434-12-3 30 400400 0,00761 0,076
98 130,51 |124 1,4-butandiol diacetat 628-67-1 43 65500 0,00125 0,012
99 |31,01 |126 Fenilmetanol 100-51-6 79 224900 0,00428 0,042
100 31,20 (128 Etil-3-metilbutilsuccinat 349-24-1 101 116700 0,00222 10,022
101 132,03 129 2-feniletanol 60-12-8 91 90870000 |1,72800 17,150
102 132,83 | 131 2,6-dimetil-7-octen-2,6-diol |{29210-77-3 71 159000 0,00302 {0,030
103 33,52 |132 4-metil-benzenmetanol 589-18-4 107 30930 0,00059 0,006
104 133,76 |133 S-N-(1-ciclohexanetil)- 100992-58-3 86 14300 0,00027 {0,003
acetamida
105 34,77 [135 2H-piran-2,6(3H)-dion 5926-95-4 112 143300 0,00273 {0,027
106 (35,05 |136 2,5-dimetil-4-hidroxi-3(2H)- |3658-77-3 128 41020 0,00078 {0,008
furanon
107 135,06 (137 Dietilmalat 626-11-9 71 10480000 [0,19930 1,978
108 |35,46 [138 Acid octanoic 124-07-2 60 6357000 |0,12090 1,200
109 (36,38 |139 5-etoxipentan 88083-47-0 85 51740 0,00098 ]0,010
110 136,48 |140 cis-terpinhidrat 2451-01-6 81 25830 0,00049 0,005
111 36,81 |141 2,6-dimetil-1,7-octadien-3,6-|51276-33-6 67 69370 0,00132 (0,013
diol
112 37,92 |143 Etilacetaminoacetat 1906-82-7 72 102000 0,00194 0,019
113 |38,11 [145 Dietil-2-hidroxipentandioat |ID:13752979* |85 6062000 [0,11530 1,144
114 139,47 (147 2-metoxi-4-vinilfenol 7786-61-0 150 744300 0,01415 |0,140
115 140,22 (148 2,3-dihidroxipirazina ID:2055086* 112 8853 0,00017 {0,002
116 (40,73 |150 (S)-(+)-2',3"- 32780-06-6 85 5212000 {0,09911 0,984
Dideoxiribonolactona
117 141,00 |151 Acid decanoic 334-48-5 60 619100 0,01177 |0,117
118 41,95 (154 Etil-2-hidroxi-3- 1D:4935051* 91 866700 0,01648 (0,164
fenilpropanoat
119 142,19 [155 2-feniletanal 122-78-1 91 92600 0,00176  [0,017
120 [43,08 | 156 Acid 9-decenoic 14436-32-9 55 936600 0,01781 0,177
121 43,38 [157 Acid geranic 459-80-3 69 359200 0,00683 10,068
122 145,10 | 158 Etilhidrogensuccinat 1070-34-4 101 140500000(2,67200 26,517
123 145,92 1159 2,3-dihidrobenzofuran 496-16-2 120 1762000 0,03350 0,333
124 148,25 |161 Trietilcitrat 77-93-0 157 8581 0,00016 {0,002
125 (49,85 |163 Acid benzoic 65-85-0 105 1299000 [0,02470 (0,245
126 |55,77 |166 Acid 2-fenilacetic 103-82-2 91 318700 0,00606 0,060
127 156,08 167 N-(2-feniletil)-acetamida 877-95-2 104 251700 0,00479 {0,048
128 57,72 [169 Etil-5-ox0-2- 197-38-6 84 788200 0,01499 {0,149
pirolidincarboxilat
129 159,06 |171 Etilvanilat 617-05-0 151 87350 0,00166 {0,016
Total 529849665 100
*Notd: ID numdr de identificare. The free chemical database, géasit Internet: < URL:

http/fwww.chemspider.condStructureSearch.aspy>




MD 602 Y 2013.02.28

(56) Referinte bibliografice citate in descriere:

1. Bavcar Dejan, Basa Cesnik Helena. Validation of the method for the determination of
some wine volatile compounds, 2011.09.03, gasit Internet: < URL:
http://aas.bf.unilj.si/september2011/14bavcar.pdf >

2. Reglementare tehnicéd privind metodele de analiza in domeniul fabricérii vinurilor, gasit
Internet: < URL: http://www.gov.md/public/files/ordinea_de_zi/15.09.2011/Intr23.pdf>

3. Boloni Monica, Tatteo Fernando, Liuzzi Vitantonio. Application of Bar Sorpion to
Evaluate the Volatile Compounds Profile of Primitovo Wine. Jurnal of Food tehnology
3(3): 319-325, 2005, gasit Internet: <URL: http://docsdrive.com/pdfs/med-
welljournals/jftech/2005/319-325.pdf>

4. David Victor, Medvedovici Andrei. Metode de separare si analizd cromatografica.
Editura din  Bucuresti, 2008, p. 90-105, gasit Internet: <URL:
http://cachescan.bcub.ro/2008_05_28/cap_6_1_pag_90_104.pdf>

(57) Revendicari:

Procedeu de determinare a compusilor volatili in vinul alb, care include pregatirea probei
de vin prin addugarea sulfatului de amoniu si 2-heptanolului, reiesind din calculul, la 50 ml probd
10 mg sulfat de amoniu si 0,5 ml 2-heptanol, pregatirea prealabild a unui adsorbant solid din
polistiren suprareticulat, amplasat intr-un cartus, prin tratarea succesiva a acestuia cu clorurd de
metilen si etanol, in raport de (3...6):5, respectiv, spalarea cu apa distilata si suflarea cu un jet de
aer; adsorbtia compusilor volatili la trecerea probei prin cartus cu viteza de 0,5 ml/min sub vid si
spélarea adsorbantului cu apa distilatd; desorbtia compusilor volatili la trecerea prin adsorbant a
unui solvent, in raport de (3...6):4, format din acetat de etil si clorurd de metilen in proportie de
1:1 dupa volum, cu obtinerea unui eluat, tratarea acestuia cu sulfat de sodiu anhidru in cantitate ce
asigurd adsorbtia apei din ¢l, evaporarea pand la obtinerea unui concentrat in cantitate de 0,5 ml si
determinarea compusilor volatili prin cromatografie si spectrometrie de masa.
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