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OBJETIVO

O objetivo deste trabalho é caracterizar o
processo de fluoteragdo da molécula de
mecaptana, por meio da técnica da
Cromatografia a gas acoplada a
Espectrometria de massa - GC/MS, e
também o desenvolvimento de metodologia
para a analise de outros pesticidas.

METODOLOGIA

A mercaptana € utilizada como via de
sintese para a producé&o do perfluoralquil
sulfénico, onde pretende-se a substituicao
dos atomos de hidrogénios da cadeia
carbdnica por atomos de fluor. 0]
perfluoralquil sulfénico € um formicida,
desenvolvido especialmente para as
salvas, e é um téxico por ingestao. '

Na técnica de CG/MS, a cromatografia faz a
separagao dos compostos e a
espectrometria de massa realiza a
determinacdo destes compostos atuando
como detector do GC. ?

O equipamento  utilizado foi um
cromatégrafo a gas equipado com uma
coluna capilar DB-5 de 30 metros de
comprimento, injetor do tipo “split-splitless”,
os parametros cromatogarficos utilizados
sdo mostrados na Tabela 1. O
espectrometro de massa utiliza um detector
do tipo lon Trap, os parametros de
espectrometria estio na tabela 2.
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Tabela 1: Parametros cromatograficos utilizados.

Temp. Inicial (°C) Temp. Final Razio (°C/min.)
O
60 60 0.0
60 210 8.9
210 260 54
260 260 0.0

Tabela 2: Parametros de espectrometria de

massa.

Nomenclatura Massas Baixas Massas Altas
Mercap 1 40 massa/carga 350
massa/carga
Mercap 3 80 massa/carga 530
massa/carga

* Mercap 1 e Mercap 3 sdo programas com parametros diferentes

As amostras sdo diluidas na proporgao de
10uL para 10mL de solvente. O solvente
utilizado foi o ciclorometano grau
cromatografico, e o gas de arraste
utilizados foi o hélio (UP).

Para o espectrometro de massa foi utilizado
a técnica de impacto de elétrons, que
consiste em bombardear a molécula com



elétrons de alta energia (70 eV),
provenientes de uma fonte de ions, como
um filamento aquecido.

As andlises das amostras sdo baseadas na
comparagdo entre as analises da n-octil
mercaptana e do perfluoralquil sulfonico.

RESULTADOS

Os parametros analiticos da cromatografia
e espectrometria de massa foram ajustados
a fim de -caracterizar o processo de
fluretagdo da molécula de mercaptana.

Com a metodologia utilizada néo foi
verificado a produgdo do perfluoralquil
sulfdnico nas amostras analisadas.

A  metodologia utilizada  apresentou
resultados satisfatorios. Por este motivo
esta sendo desenvolvida para outros tipos
de pesticidas.

CONCLUSOES

A metodologia utilizada é eficiente para as
amostras de mercaptana. Mas n&o foi
possivel afirmar se houve ou n&o a sintese

do perfluoralquil sulfénico devido a
interferentes durante o processo de
fluretacdo, falha na metodologia em

desenvolvimento, e grande presenca de
contaminantes na amostra do perfluoralquil
sulfénico utilizado como padréo .
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