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Table S1: Selected LLE conditions for the extraction of distilled spirits 

Reference  Samples  Solvent 
Salt  Number 

of 

extractions Type  % (w/v) 

[1]  Brandy  CH2Cl2  NaCl  5.1  1 

[2]  Tsipouro  CH2Cl2  NaCl  3.3  1 

[3]  Tequila  CH2Cl2  ‐  2 

[4]  Whiskey  CH2Cl2  Na2SO4  10  2 

[5]  Whiskey  CH2Cl2  ‐  3 

[6]  Cognac  Pentane/CH2Cl2 50:50  NaCl  10  1 

[7]   Rum  Pentane/Et20 50:50  NaCl  18  3 

[8]   Brandy 
Pentane/Et20 70:30 

x2, then Et20 
NaCl  26.7  3 

[9]  Rum  Et20  ‐  3 

[10]  Cachaça, rum 
Freon 113 + 

ultrasound 
‐  2 

 

 

Table S2: Selected SPE conditions for the extraction of distilled spirits 

Reference  Phase  Elution solvent 

 [11]  C18  CH2Cl2 

[12]  C18  CH2Cl2/pentane 1:2 

[13]  C18  CH2Cl2 

[14]  C18  MeOH 

[15] 

Ethylvinylbenzene‐

divinylbenzene copolymer 

(LiChrolut EN) 

CH2Cl2 

[16] 

Ethylvinylbenzene‐

divinylbenzene copolymer 

(LiChrolut EN) 

CH2Cl2 

[17] 

Ethylvinylbenzene‐

divinylbenzene copolymer 

(LiChrolut EN) 

CH2Cl2 

[18] 

N‐vinylpyrrolidone‐

divinylbenzene copolymer 

(HLB) 

Ethyl acetate/isooctane 80:20 

 



Table S3: Selected SPME conditions for the extraction of distilled spirits 

Reference  Samples 
%EtOH 

(v/v) 

%NaCl 

(w/v) 
Fiber  T (°C) 

Time 

(min) 

[19]   Rum  12  18  PDMS  30  35 

[20]  Rum  12  20  PDMS  30  35 

[21]  Rum  ‐  ‐  PDMS  65  30 

[22]  Whiskey  40  15 
PDMS, 

DVB/CAR/PDMS 
25  30 

[23]  Whiskey  12  30  CAR/PDMS  40  60 

[24]   Whiskey  13  30  CAR/PDMS  40  60 

[25]  Gin  10  ‐  DVB/CAR/PDMS  50  30 

[26]  Grain alcohol  20  ‐  DVB/CAR/PDMS  40  40 

[27] 

Rum, pear brandy, 

whiskey, vodka, grappa, 

egg liquor 

‐  ‐  DVB/CAR/PDMS  30  5 

[28]   Banana terra spirit  3  25  DVB/CAR/PDMS  60  25 

[29]  

Gin, brandy, rum, 

vodka, whiskey, Chinese 

liquor 

10  2  DVB/CAR/PDMS  50  15 

[30]  Whiskey  20  ‐  PA  37  50 

[31] 
Cachaça, gin, vodka, 

whiskey, tequila 
3  5  PA  60  25 

[32]  Mezcal  ‐  ‐  CW/DVB   25  60 

 

 

Table S4: Selected SBSE conditions for the extraction of distilled spirits 

Reference  Samples 
%EtOH 

(v/v) 

%NaCl 

(w/v) 
Phase  T (°C) 

Time 

(min) 

[33]  Whiskey  40  ‐  PDMS  25  30 

[34] 
Chinese 

liquor 
10  20  PDMS  25  90 

[35]  Sherry  20  ‐  PDMS  25  100 

 

 



 
Figure S1: TIC chromatogram of 44°N gin (1μL, split 1:10): limonene 1, β‐caryophyllene 2, ɑ‐
humulene 3, ɣ‐muurolene 4, δ‐cadinene 5 

 

 

 

 

 
Figure S2: TIC chromatogram of Glenfiddich whiskey (1μL, split 1:10): 3‐methyl‐1‐butanol 1, 

ethyl octanoate 2, 2‐phenylethyl acetate 3, ethyl decanoate 4, ethyl dodecanoate 5 



 
Figure S3: TIC chromatogram of Diplomatico rum (1μL, splitless): 3‐methyl‐1‐butanol 1, 

ethyl octanoate 2, ethyl decanoate 3, ethyl dodecanoate 4, 3‐methylbutyl decanoate 5 

 

 

Table S5: Most abundant m/z of unknown compounds with no identified chemical class in 

gin, whiskey and rum 

Compound  Most abundant  m/z (relative abundance %) 

unknown 1  57(100); 56(99); 41(66); 39(8); 70(8); 58(6); 59(4); 53(3); 38(2); 51(2) 

unknown 2  193(100); 209(44); 194(19); 195(15); 97(10); 135(10); 179(9); 210(8); 211(7); 165(5) 

unknown 6  91(100); 119(100); 93(75); 180(74); 41(66); 109(64); 81(64); 107(54); 134(53); 121(53); 

unknown 7  96(100); 55(99); 81(75); 97(62); 95(61); 67(60); 41(59); 69(48); 110(47); 68(34); 184(14) 

unknown 9  157(100); 142(59); 141(39); 172(25); 115(23); 128(15); 158(11); 143(10); 155(9); 129(9); 170(4) 

unknown 12  79(100); 41(70); 96(67); 109(52); 123(51); 93(49); 91(48); 81(45); 95(44); 107(43); 235(2) 

unknown 13  131(100); 123(99); 91(87); 105(68); 124(66); 159(56); 109(54); 145(51); 119(44); 146(42); 220(88) 

unknown 15  93(100); 69(90); 41(78); 107(55); 91(48); 119(41); 55(40); 105(38); 161(36); 67(35); 204(13) 

unknown 21  157(100); 142(55); 172(42); 128(32); 141(30); 115(28); 129(24); 132(21); 158(20); 143(18); 218(5) 

unknown 22  187(100); 123(84); 202(82); 159(63); 91(58); 109(51); 124(47); 131(42); 93(41); 41(40); 341(16) 

unknown 25  69(100); 81(83); 41(74); 67(53); 95(51); 123(48); 55(43); 57(36); 91(36); 43(32); 181(18) 
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