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RESUMO

O interesse por alimentos que tragam beneficios a saude além de proporcionar sen-
sacOes agradaveis esta cada vez maior. Diversos sdo os compostos responsaveis por
essas caracteristicas sensoriais e sdo conhecidos como compostos volateis. Diversas
sé&o os métodos de extracdo destes compostos de interesse onde podemos destacar a
microextracdo em fase solida. A identificagéo por sua vez pode ser realizada por meio
de cromatografia gasosa acoplada a um espectro de massas. Desta forma este traba-
Iho buscou apresentar em forma de um breve referencial tedrico informacdes a cercas
destas técnicas. A busca foi realizada em bases de dados das quais foram extraidos 37
trabalhos. Assim considera-se que com avanco das exigéncias dos consumidores ha a
necessidade de explorar de forma mais detalhada os compostos presentes nas matrizes
alimentares que possam contribuir para uma melhor experiéncia dos mesmo e a croma-
tografia gasosa acoplada com a espectrometria de massa torna-se uma excelente opcéao
por ser uma técnica que fornece resultados de forma rapida, facil.

Palavras-chave: Microextragcdo em Fase Solida, Terpenoides, Quimica Verde.
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B INTRODUGCAO

O aroma € uma caracteristica apreciada da fruta, e o sabor volatil desempenha um
papel fundamental na determinacéo da percepcéo e aceitabilidade dos produtos a base de
frutas pelos consumidores ( ASSUNCAO et al., 2020, CHEN et al., 2018, GARCIA et al.,
2016). Em frutas muitos fatores influenciam o perfil de substéncias volateis presentes como
o tipo da espécie, a variedade, o clima, o grau de maturacdo bem como 0 manuseio pré e
pds-colheita. No periodo de maturagdao e armazenamento, esses compostos sao formados
por varias vias metabdlicas oriundos de precursores como acidos graxos, aminoacidos,
carboidratos e isopropanoides (BICAS et al., 2011; JIANG; SONG, 2010).

Os padrées de qualidade e aceitacdo das bebidas e alimentos pelos consumidores
envolvem varios parametros como aparéncia, cor, textura, valor nutricional e flavor, sendo
este ultimo resultante da combinac&o do aroma e do sabor (gosto). Em frutos os agucares,
acidos, sais e compostos amargos sao responsaveis pelo sabor, ao passo que acidos car-
boxilicos, alcoois, aldeidos, cetonas, ésteres e terpenos os principais representantes dos
compostos volateis (COVs) (BICAS et al., 2011; GARCIA et al., 2019, SILVA et al., 2019,
GARCIA et al., 2021), que conferem o aroma caracteristico. Compostos volateis diferentes
estdo presentes em baixissima quantidade nas frutas, mas devido a grande sensibilidade e
complexidade do sistema olfatdrio, torna-se possivel distinguir os alimentos pelo seu aroma.
Sao termolabeis e abundantes no fruto maduro (JANZANTTI, 2004; JIANG; MARIANO et al.,
2020, RAMOS et al., 2020, SONG, 2010; SANTOS, 2015).

Existe uma variedade de métodos para a extragcdo de compostos organicos volateis.
Podendo ser citados aqueles que incluem destilacao a vacuo, destilacéo e concentragao si-
multanea dos volateis, analises do headspace estatico e dinamico (QUEIROGA et al., 2005),
onde podemos destacar a microextracdo em fase solida no modo headspace (HP-SPME).
Este método de extracdo se destaca por fornecer resultados suficientes para uma ampla
faixa de concentracdes e analitos, mesmo sendo de execucgao rapida e simples ( BOTTI
etal., 2019, FRANZIN et al., 2020, MERKLE; KLEEBERG; FRITSCHE, 2015, NASCIMENTO
etal., 2021). Em paralelo a isto, a cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de mas-
sa (GC-MS) &€ um método de escolha para a analise destes COV’s extraidos em diversas
areas. MS é uma técnica de deteccao bem estabelecida para impressodes digitais de COV'’s,
uma vez que fornece informacgdes de fragmentacéo especificas, que podem ser usadas para
identificacédo de compostos (ZANELLA et al., 2021).

Este dltimo € um método de extracdo vantajoso por ser rapido, simples, sem a utilizagao
de solvente, porém sensivel, fornecendo assim resultados suficientes para uma ampla faixa
de concentragdes e analitos (MERKLE; KLEEBERG; FRITSCHE, 2015). A microextragcao é
realizada por meio da utilizacdo de uma fibra extratora podendo ser de diferentes polaridades,
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sendo a eficiéncia da extracao relacionadas a polaridade dos compostos presentes na amos-
tra. Estudos mostram que a fibra semipolar Polidimetilsiloxano/ Divinilbenzeno semipolar
(PDMS/DVB) é uma das que apresentam melhores resultados na extracdo de compostos
como os terpendides (FRANCISCO et al., 2020; GARCIA et al., 2019), uma das principais
classes responsaveis pelo flavor. A deteccao dos volateis extraidos é realizada por meio da
cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massa (GC-MS) (OLIVEIRA JUNIOR
et al., 2020, RAMOS et al., 2021, ROCHA et al., 2019, VIANA et al., 2018).

Desta forma, este capitulo busca apresentar em forma de um breve referencial teérico,
informacdes sobre microextracdo em fase sélida no modo headspace para a extragao de
compostos organicos volateis com consequente identificagéo utilizando cromatografia gasosa
acoplada a espectrometria de massas.

B DESENVOLVIMENTO

O presente estudo de referencial foi realizado a partir de consultas a trabalho relacio-
nados a extracdo de compostos organicos volateis utilizando micro extracdo em fase solida
SPME, nas bases de dados PubMed, Scielo, Science direct e Periddicos CAPES. A estratégia
de busca foi realizada a partir do uso de termos livres com auxilio de operadores booleanos
de acordo com cada plataforma.

Foram incluidos trabalhos que descreviam sobre o assunto e a metodologia de interesse
independente do ano de publicacéo. Considerou-se artigos cientificos, teses, dissertacdes
e capitulos de livros. Sendo inicialmente pré-selecionados por meio dos titulos e resumos e
em momento posterior quando realizada a leitura dos trabalhos na integra para uma selecéo
mais criteriosa.

B RESULTADOS

No total foram selecionados 37 trabalhos para a elaboracao deste breve referencial
tedrico. Os trabalhos foram organizados para a elaboracao do texto de forma que abordasse
sobre 0os compostos organicos volateis, 0 método de microextracdo em fase sélida destes
compostos e a andlise destes por cromatografia gasosa.

Compostos organicos volateis (VOC’s)

Os Compostos Organicos Volateis ou do inglés “Volatile Organic Compounds”, repre-
sentados pela sigla VOC’s, sao todos aqueles compostos que possuem carbono na com-
posicao e temperatura de ebulicdo entre 50 e 260°C. Estes compostos sao responsaveis
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pela formag¢do do aroma e sabor caracteristico de um alimento, exercendo grande influéncia
sobre a qualidade sensorial do produto, como sabor, odor, textura/consisténcia e aparéncia
(SILVA; CENDES, 2007).

O sabor é uma caracteristica predominante na aceitacéo final do produto, é uma res-
posta integrada as sensacdes do gosto e do aroma. O gosto € atribuido aos compostos nédo
volateis presentes nos alimentos, que determinam os gostos basicos (doce, salgado, azedo e
amargo). J4 o aroma é bem mais complexo e deve-se a dezenas ou centenas de substancias
volateis, representados por varias classes quimicas, incluindo os ésteres, alcoodis, aldeidos,
cetonas, terpenos, entre outros. Estas substancias sdo termolabeis com propriedades fisico-
-quimicas diferentes e, nos alimentos encontram-se presentes em quantidades extremamente
diminutas (FRANCO; JANZANTTI, 2003; FRANCO; RODRIGUEZ-AMAYA; LANCAS, 2004).

A percepcéo do aroma depende do impacto de cada um desses compostos, mas geral-
mente é o balanco global entre eles. Nenhum constituinte individual é totalmente responsavel
pelo aroma caracteristico de uma determinada matriz, mas em alguns produtos existem um
ou mais componentes que, sozinhos, lembram a qualidade caracteristica de seu aroma, e
sao chamados de compostos caracter-impacto. Os demais compostos necessarios para se
obter 0 sabor pleno sdo chamados de compostos constituintes (FRANCO, 20083).

De forma geral, os frutos apresentam uma composicéo bastante complexa de cons-
tituintes volateis. Frutas que sdo pouco conhecidas fora dos tropicos apresentam frequen-
temente importancia regional, mas a demanda por sabores novos e exoticos tem atraido a
atencao das industrias dos aromas para caracterizagdo dos compostos volateis de novas
frutas. E sabido que apenas uma fracdo dos compostos volateis esta envolvida diretamente
na qualidade do aroma e sabor das frutas, dentre estes, apresentando impactos odoriferos
distintos (FRANCO, 2003).

A classe dos terpenos se destaca em relagéo a essas caracteristicas. As moléculas de
terpenos sao alquenos naturais e, a presenca de oxigénio no composto o configura como
terpendide, sendo classificados em variadas fungdes organicas como acidos, alcoois, aldei-
dos, ésteres, cetonas, lactonas, 6xidos (epdxidos) e fendis (MOGHADDAM; MEHDIZADEH,
2016, RODRIGUES et al., 2021, SANTOS et al., 2020).

O conhecimento da composicao de volateis associada as ferramentas sensoérias permite
selecionar os compostos importantes para descrever a qualidade de um determinado fruto.
Este segmento de pesquisa apresenta particular relevancia, pois tem auxiliado na selecao
de cultivares, denominacéo de origem, no manejo pré e pos-colheita, bem como no benefi-
ciamento de frutas (DAMIANI et al., 2009; DE SOUSA GALVAO et al., 2011; WANG et al.,
2009; WELDEGERGIS et al., 2011).
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Microextracao em fase sélida-headspace (SPME-HS)

A tecnologia avancgou consideravelmente no campo da andlise de alimentos, surgindo
equipamentos e métodos eficientes como a cromatografia gasosa, a cromatografia liquida
de alta performance e a combinacdo de ambos com a espectrometria de massa. Entretanto,
essas técnicas nao sao capazes de realizar a andlise direta da amostra, sendo necessario
uma etapa de preparacédo que consiste na extracao, concentracéo, fracionamento e isola-
mento dos analitos (KATAOKA; LORD; PAWLISZYN, 2000).

Existem varios métodos de preparo de amostra que permitem realizar essa extracéo
como o headspace estatico, headspace dinamico, extracao por fluido supercritico, desti-
lacdo, membranas de dialise e extracdo com solventes. Porém, esses métodos requerem
longo tempo e/ou utilizam grande quantidade de solventes (GUTIERREZ-ROSALES, 2010;
KATAOKA; LORD; PAWLISZYN, 2000).

Dentre as técnicas de preparo de amostras, merece destaque a microextracdo em
fase sélida, (SPME, do inglés solidphase microextraction). A SPME é uma técnica simples
e rapida que integra amostragem, extracao, pré-concentracédo e introducao da amostra no
sistema cromatografico em uma Unica etapa, além disso, o custo de extracéo € relativamente
baixo. A técnica foi desenvolvida em 1990 por J. Pawliszyn e colaboradores, na Universidade
de Waterloo, em Ontario, no Canada (ARTHUR; PAWLISZYN, 1990; MOHAMMADI; YAMINI;
ALIZADEH, 2005; PAWLISZYN, 1997).

A SPME baseia-se na extragdo e concentracao rapida de compostos organicos vola-
teis e semi-volateis sem a utilizacdo de solventes organicos. Este tipo de extracdo envolve
a adsorcao/absorcao de analitos presentes numa matriz aquosa para uma fibra de silica
fundida ou fibra recoberta com polimero nao volatil (equilibrio de adsorcéo e particao, respec-
tivamente) revestida por uma camada polimérica (fase estacionaria) com sua subsequente
dessorcéo imediatamente antes da analise cromatografica (ALMEIDA et al., 2004; KATAOKA;
LORD; PAWLISZYN, 2000; NASCIMENTO et al., 2018).

A fibra de silica € um filamento capilar que fica protegida no interior de uma agulha oca
(tubo hipodérmico retratil), adaptada em um dispositivo especial denominado de holder. O hol-
der € um equipamento robusto utilizado em iniUmeras analises, o qual apresenta a forma de
uma seringa. Na extremidade oposta do dispositivo, existe uma espécie de parafuso (hub),
que é usado para conectar a fibra ao equipamento (holder), possuindo uma cor especifica
para cada tipo de revestimento de fibra (KATAOKA; LORD; PAWLISZYN, 2000; VALENTE;
AUGUSTO, 2000). A fibra de silica pode ser substituida por outros tipos de polimeros ou por
motivos de desgaste, de acordo com as caracteristicas fisico-quimicas do(s) analito(s)-alvo,
ja a altura da agulha pode ser ajustada de acordo com a finalidade ou com o local onde sera
inserida (ALMEIDA et al., 2004; VALENTE; AUGUSTO, 2000).
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O processo SPME é muito simples. A fibra € exposta pela movimentacédo de um ém-
bolo na matriz da amostra, onde é estabelecido um equilibrio dos analitos entre a matriz da
mostra e a fibra. A extracao dos analitos é feita no modo headspace, onde a fibra ndo entra
em contato direto com a matriz analisada, isto permite que a fibra ndo seja danificada, com
a adsorcao de compostos que nao seriam termicamente dessorvidos quando a fibra fosse
exposta no cromatografo. Este tipo de extragéo consiste em um recipiente (vial) lacrado com
septo (geralmente feito de silicone), onde a amostra é armazenada (NASCIMENTO et al.,
2018; VICHI et al., 2003).

Em seguida, é perfurado o septo do recipiente com a agulha do holder, e 0 émbolo do
equipamento é pressionado para expor a fibra diretamente na matriz da amostra (ALMEIDA
et al., 2004; DE FATIMA ALPENDURADA, 2000). A seguir, os analitos da amostra sdo con-
centrados no revestimento polimérico da fibra, através de um processo de adsorcdo. Apds
um determinado tempo de exposicéo da amostra, a fibra é retraida para o inferior da seringa
e a agulha retirada do recipiente. Posteriormente, a agulha do holder é inserida no injetor
do cromatografo a gas e a fibra é exposta novamente, sendo os analitos dessorvidos em
virtude da alta temperatura e conduzidos pelo gas de arraste até a coluna cromatografica
(NASCIMENTO et al., 2018). O procedimento descrito pode ser observado na Figura 1.

Figura 1. Procedimento SPME na extracdo e dessorg¢do de analitos no injetor de um cromatografo a gas.
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Fonte: Autores (2021).

Para melhorar a eficiéncia da extracéo e otimizacdo da SPME é necessario fazer
uma boa escolha da fibra. Atualmente, estéo disponiveis no mercado, fibras com revesti-
mentos, espessuras e polaridades, especificas para a extracdo de determinadas classes
de compostos (VAS; VEKEY, 2004). Dentre as fibras mais utilizadas distinguem-se o poli-
dimetilsiloxano (PDMS), poliacrilato (PA), polidimetilsiloxano-divinilbenzeno (PDMS-DVB), 74
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carbowax/divinilbenzeno (CW/ DVB), carboxen/polidimetilsiloxano, carbowax-templated resin
(CW/TPR), (CAR/PDMS), divinilbenzeno/carboxen/polidimetilsiloxano (DVB/CAR/PDMS) e
polidimetilsiloxano-carboxen (PDMS /CAR) (NASCIMENTO et al., 2018; SILVA et al., 2021,
SILVA et al., 2020, SILVA et al., 2019, VAS; VEKEY, 2004).

Além do revestimento da fibra e modo de operacéo, devem ser consideradas as con-
dicbes de dessorcao (tempo e temperatura), tempo de extracéo, temperatura de extragéao,
velocidade de agitagdo, volume de amostra, assim como o volume do headspace (GARCIA
et al., 2019; SILVA et al., 2019, GARCIA et al., 2021). Deve-se destacar que o tempo de
extracdo afeta positivamente a concentracdo dos analitos até atingir o ponto de equilibrio,
mas se os niveis forem muito aumentados pode ocasionar a dessor¢cédo (MESQUITA et al.,
2017; SANCHEZ-PALOMO; DIAZMAROTO; PEREZCOELLO, 2005).

Uma das principais vantagens do método SPME-HS é a rapida e facil utilizacéo e a
diminuicdo no tempo do preparo das mostras, além das fibras serem reutilizaveis, contudo,
dependeram do tipo de aplicagao a que estao sujeitas, da complexidade da matriz da amostra
e das condi¢cbes experimentais, podendo ter maior rendimento através do seu condiciona-
mento (VAS; VEKEY, 2004).

Cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massa (GC-MS)

A cromatografia, derivada das palavras gregas xpwpo: chroma (cor) e ypadetv: grafein
(escrita). E uma técnica de separacdo no qual os componentes a serem separados s&o dis-
tribuidos entre duas fases: uma fase estacionaria (sélida ou liquida) e uma fase mével (gas),
que se move em uma direcao definida (NASCIMENTO et al., 2018). A partir da década de
50 a cromatografia teve destaque, sendo introduzida em 1952 por Synger e Martin por seus
trabalhos de invencao da cromatografia de particao (JAMES; MARTIN, 1952).

Gases ou substancias volatilizaveis podem ser separados utilizando-se a técnica de
“Cromatografia a Gas”, “Cromatografia em Fase Gasosa” ou, simplesmente, “Cromatografia
Gasosa” (COLLINS; BRAGA; BONATO, 1997). A cromatografia gasosa (GC) € uma das téc-
nicas mais utilizadas em analises qualitativas e quantitativas, permitindo o estudo de compos-
tos orgénicos volateis (COVs), semi-volateis, e simultaneamente ndo termolabeis. Em 1970,
a GC foi dividida em liquida (fase movel = liquido) e gasosa (fase mével = gas), onde a fase
movel pode ser um gas (hélio, hidrogénio ou nitrogénio), enquanto a fase estacionaria € um
liquido de elevado ponto de ebulicdo que envolve o material sélido inerte (ARAUJO, 2004).

Na GC a fase movel (gas) serve apenas para arrastrar os analitos pela coluna cro-
matografica, devido a que n&o interage com a amostra pois apenas eluira por uma fase
estacionaria sélida ou liquida, classificando a GC em dois tipos: cromatografia gas-sélido e
cromatografia gas-liquido (BONATO, 2006; PERES, 2002).
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Na cromatografia gas-solido ha maior efetividade na separa¢do dos analitos devido a
interacao individual de cada componente da mistura com a fase estacionaria. A interacéo
dos analitos se da através da similaridade com os componentes da fase estacionaria, as-
sim como com a temperatura em que cada componente passa para a fase gasosa. Ja na
cromatografia gas-liquido, o gas passa por uma coluna com um liquido de alta viscosidade
revestindo as suas paredes internas (NASCIMENTO et al., 2018).

Os principais componentes de um cromatégrafo a gas sao: sistema de injecao, cilindro
de gas, coluna cromatografica, forno, detector e sistema de aquisicao de dados (Figura 3).

Figura 2. Representacdo esquematica de um sistema de cromatdgrafo a gas (GC).

Injecdo
Controlador
(vazdo/pressio)

Caluna cromatografica

Cilindro de gas Analise de dados

Forno

Fonte: Autores (2021).

O gés de arrastre deve ser de alta pureza, inerte e adequado ao tipo de detector. O de-
tector possuir boa estabilidade, sensibilidade adequada, reprodutibilidade, tempo de res-
posta curta e facilidade de utilizagdo. O fluxo de gas de arrastre é controlado por valvulas
de medicao de gas, o qual varia segundo o tipo de coluna (empacotadas ou capilares)
(NASCIMENTO et al., 2018).

Os tipos de injecdo da amostra sao diversos, sendo que os mais utilizados operam
por vaporizagéo com temperatura programada (PTV) ou por vaporizagao isotérmica com ou
sem reparticao de fluxo (split/splitless) (CARDOSO; NETO, 1989). Na injecao PTV s&o intro-
duzidos grandes volumes de amostra proporcionando grade sensibilidade. Na vaporizacéo
isotérmica no modo splitless toda a amostra injetada é introduzida na coluna, a diferenca do
modo split, onde a amostra apds ser vaporizada € dividida em duas fragdes, onde a menor
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entra na coluna e a maior é eliminada. O sistema inje¢cdo pode ser automatico ou manual
(CARDOSO; NETO, 1989).

No que se refere a coluna, esta € classificada em recheadas (empacotada) ou capilar
e é escolhida de acordo as propriedades do analito (polaridade, peso molecular, volatilidade
e quantidade de analitos) presentes na amostra. As colunas recheadas séo confeccionadas
com aco inoxidavel ou vidro e utilizam um fluxo entre 25 e 150 mL/min, enquanto as colunas
capilares podem ser fabricadas com vidro, ago inoxidavel ou silica fundida (SiO,) e utilizam
fluxo de 1 a 25 mL/min, contudo, as colunas capilares sdo mais rapidas e eficientes, propor-
cionando melhor resolucéo, sensibilidade e menor tempo de anélise, quando comparadas
com as recheadas (NASCIMENTO et al., 2018; SKOOG et al., 2008).

O comprimento das colunas pode variar entre 2 e 100 m, onde o diametro interno pode
chegar a medir de 0,10 a 0,75 mm. Dentro do forno, as colunas sdo encontradas enroladas
em bobinas com didmetros de 10 a 30 cm, sendo a temperatura do forno quem permitira
a separacao dos compostos, podendo ocorrer em temperatura isotérmica (temperatura
constante) ou por gradiente de temperatura (rampa de temperatura) (SKOOG et al., 2008).

Referente aos detectores, estes estéo localizados apés a coluna cromatogréfica e tem
como funcéao principal detectar constituintes da mistura ap6s a separac¢ao na coluna que
estdo presentes no gas eluente. Suas principais caracteristicas s&o sensibilidade adequa-
da, boa estabilidade e reprodutibilidade, tempo de resposta curta e facilidade de utilizagao.
Portanto, o uso de um detector adequado na saida da coluna torna possivel a deteccao
e quantificacao dessas substancias, gerando como resposta o cromatograma (COLLINS;
BRAGA; BONATO, 2006; SKOOG et al., 2008).

Existem diversos tipos de detectores, dentre os que se destacam o detector por ioniza-
céo em chama (FID); detector por condutividade térmica (TCD); detector por captura de elé-
trons (ECD); detector de nitrogénio e fésforo (NPD); detector por fotoionizagéo (PID); detector
fotométrico de chama (FPD); detector por condutividade eletrénica de hall (ELCD, Hall) e de-
tector por espectrometria de massas (DEM ou MS), entre outros (NASCIMENTO et al., 2018).

O acoplamento de duas técnicas analiticas, chamadas também de técnica hifenada, dao
resultado a uma técnica mais rapida e eficaz quando comparadas com as técnicas conven-
cionais, pois as técnicas hifenadas requerem de quantidades menores de amostras. A hife-
nacao da GC x MS permite a separacéao e a elucidagao dos mais diversos tipos de misturas,
sem utilizacao de padrées da amostra para identificacdo, estes sendo apenas necessarios
para a quantificacdo (RODRIGUES et al., 2006). Além disso, o acoplamento das técnicas
oferece facil operacéo, sensibilidade mais alta, rapidez na analise e excelentes resultados
quantitativos e qualitativos, assim como custo moderado (NASCIMENTO et al., 2018).
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O MS é constituido geralmente de trés partes fundamentais: fonte de ionizagéo, de-
tector e analisador. Na fonte de ionizacdo a amostra a analisar é introduzida, transferindo
0s ions para o analisador do MS, logo séo separados de acordo com a razao massa/carga
(m/z), mediante a ruptura das moléculas em fragmentos devido a um alto potencial aplicado
geralmente 70 eV e, em seguida, transferidos ao detector (WILSON; WALKER, 2010).

O detector monitora e amplifica a corrente de ions, transmitido o sinal para o sistema
de dados, onde seréo registrados na forma de espectros de massas (valores m/z dos ions)
em funcéo da sua intensidade, e posteriormente comparados com o banco de dados (biblio-
teca). A biblioteca permite a identificacdo da estrutura pela comparagao entre os espectros
do analito e o banco de dados, gerando uma probabilidade de confirmacao da identidade
do composto (NASCIMENTO et al., 2018; WILSON; WALKER, 2010).

No GC-MS séao empregados diversos métodos de ionizagéo, isto de acordo com a sua
volatilidade e estabilidade térmica. Dentre os métodos mais utilizadas séo a ionizagao por
impacto de elétrons (IE), a ionizacdo quimica (IQ), a ionizacéo e dessor¢ao laser assistida
por matriz (MALDI), e a ionizacao por electrospray (ESI) (HARRIS, 2003; NASCIMENTO
et al., 2018; SKOOG et al., 2008).

O método IE é a técnica mais utilizada na producao de ions para GC-MS. Na IE o
analito € bombardeado com elétrons de alta energia (70 eV), absorbendo esta energia para
logo ser ionizado pela remogao de um unico elétron (M*). Neste processo o gasto de energia
€ de 10 eV, obtendo a fragmentacao dos analitos com o restante da energia (CHIARADIA;
COLLINS; JARDIM, 2008; WILSON; WALKER, 2010).

No que se refere ao analisador de massas, 0s mais comum séo o quadrupolo (Q)
e armadilha de ions (ion trap -IT), mas também existem os analisadores: tempo de voo
(TOF), setor eletrostatico (E) e setor magnético (B), ressonéncia ciclotrénica de ions por
transformada de Fourier (FT-ICR) (HARRIS, 2003; SKOOG et al., 2008). O acoplamento
do MS a um sistema cromatografico tem a vantagem de responder a todos os compos-
tos volateis e semi-volateis. Geralmente, o espectrdmetro de massas é utilizado em duas
formas: no modo varredura completa (Full Scan) e monitoramento seletivo de ions (SIM)
(NASCIMENTO et al., 2018).

Na deteccéo por varredura (Full Scan), a aquisicdo continua do espectro total de
massas é programada de forma a analisar todas as massas do seu espectro de operacéo
ou dentro de uma faixa determinada de m/z., permitindo a identificacdo de compostos em
amostras desconhecidas mediante a biblioteca de referéncia (NIST e Wiley Mass Spectral
Library). J& o modo SIM, permite elevada sensibilidade e seletividade na MS apenas para
determinados analitos, sendo selecionados fragmentos de maior intensidade e monitorados
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em intervalos proximos ao tempo de retencdo do composto, aumentando a resposta do
detector (HARRIS, 2003, 2012; NASCIMENTO et al., 2018).

B CONSIDERACOES FINAIS

O interesse por uma alimentacéo saudavel e as evidéncias cientificas de que os ali-
mentos funcionais sao benéficos para a saude, tornam a busca por estes alimentos um dos
caminhos a seguir para a melhoria da qualidade de vida, entretanto os parametros sensoriais
também séo levados em consideracgao.

Cada espécie vegetal ou alimentos possui caracteristicas Unicas que podem nos trazer
sensacgdes muito agradaveis. O conhecimento a cerca do perfil de compostos organicos vo-
lateis de um alimento ou espécie vegetal, € de suma importancia uma vez que este compde
o flavor o qual € um dos principais critérios de aceitagao por parte do consumidor. Também,
o perfil pode ser utilizado nos processos de validacéo de formulagdes, verificacdo de pro-
cesso de adulteracao, identificar a origem do produto e o grau de degradacao do alimento.

A tecnologia vem avang¢ando ao longo dos anos e com isso o0 surgimento de novas
técnicas e equipamentos. Neste contexto a cromatografia gasosa acoplada com a espec-
trometria de massa vem recebendo maior atencéo. Esta técnica tem se mostrado muito efi-
ciente e recebido destaque devido a sua facilidade e rapidez na execucao além de fornecer
resultados representativos.
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