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Chave de Correcédo Preliminar da Prova Discursiva

Opcéo de Vaga:
202 - Pesquisador A-B / Cromatografia e espectrometria de massas

QUESTAO 1:

A)

Chave de Correcgao

Resposta

Qtde de Pontos

Dissociacdo de um ion ap6és sua excitagdo ou ativagdo colisional. Neste processo, a
energia interna do ion, aumentada pela colisdo com um gas inerte, é dissipada por meio
de sua fragmentacéo.

5

Total

5

B)

Chave de Correcgao

Resposta

Qtde de Pontos

Sim, para realizar a fragmentagdo do ion precursor e realizar o monitoramento de reacao

selecionada. O gés de colisdo - collision gas € um gés inerte usado para ativacdo 5
colisional.
Total 5
C)
Chave de Correcéao
Resposta Qtde de Pontos
Promover a remocao de solvente diminuindo o tamanho das gotas produzidas pelo capilar,
com consequente aumento da repulsdo eletrostatica entre as cargas até ocorrer a 5
"exploséo couldmbica".
Total 5
D)

Chave de Correcéo

Resposta

Qtde de Pontos

Dados adquiridos somente para um ou mais ions produto especificos produzidos por ions
precursores de m/z selecionados em um estagio prévio de espectrometria de massas, ao

invés da aquisicdo de todo o espectro de massas de ions produto. O monitoramento de 5
reacao selecionada pode ser realizado por espectrometria de massas sequencial no tempo
ou por espectrometria de massas sequencial no espago.

Total 5
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QUESTAO 2:

Chave de Correcéo

Resposta Qtde de Pontos

A extracdo em fase solida (EFS) € uma das ferramentas mais poderosas e mais
empregadas para a extracdo e/ou pré-concentracdo de analitos presentes em matrizes
complexas. A EFS emprega sorventes recheados em cartuchos, nas formas de barril ou
seringa, e 0s mecanismos de retencao sdo idénticos aqueles envolvidos em cromatografia
liquida em coluna. Um cartucho tipico é formado por um tubo de polipropileno contendo
cerca de 50 a 500 mg de sorvente, com 40-60 mm de tamanho de particula, fixado no tubo
através de dois filtros. Em geral, os procedimentos de EFS contém 5 etapas:

i) ativagé@o do sorvente para deixar os sitios ativos disponiveis;

ii) condicionamento do sorvente com solvente adequado para ajustar as for¢as do solvente
de eluicdo com o solvente da amostra;

i) introdugcdo da amostra, quando ocorre a reten¢do do analito e as vezes de alguns
interferentes; 20
iv) limpeza da coluna para retirar os interferentes menos retidos que o analito;

V) eluicdo e cole¢do do analito.

Atualmente um nimero grande de sorventes séo disponiveis comercialmente. Em geral, os
materiais de recheio, empregados para EFS, s&do similares aos usados em cromatografia
liquida. Assim, carvdo ativado, alumina, silica gel, silicato de magnésio (Florisil), fases
guimicamente ligadas e polimeros tém sido empregados. Dependendo do solvente de
condicionamento e de elui¢cdo, os grupos mais frequentemente usados como sorventes a
base de silica quimicamente ligada podem ser divididos em 3 categorias:

i) fase reversa (FR) quando o sorvente é menos polar que o solvente de eluicéo;

ii) fase normal (FN) quando o solvente é menos polar que o sorvente e

iii) troca ibnica (TI).

Total 20
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QUESTAO 3:

Chave de Correcéo

Resposta Qtde de Pontos

Em "splitless": utiliza-se geralmente "liners" sem recheio, de modo a evitar a mistura
excessiva do vapor da amostra com 0 gas carreador. A utilizacdo desse tipo de "liner"
diminui a superficie aquecida do injetor com a amostra o que previne reacdes de
decomposicao térmica ou termo-catalitica.
Em "split": utiliza-se geralmente "liners" com recheio, assegurando adequada vaporizagédo
de toda a amostra no curto espaco de tempo de residéncia no injetor.
Tipos de "liners" mais comuns:
e 'liner" reto com I& de vidro
- baixo custo
- simples de fabricar
- pode ser adsortiva
- requer manutencao
e "liner" reto cone laminar
- vaporiza até 5 pL de amostra
- utilizado para compostos de alto peso molecular
- alto custo de fabricacédo
e 'liner" com sinterizado ceramico
- deixa pressas particulas no septo e residuos da amostra 20
- a ceramica pode estar ativada
- dificil limpar
e 'liner" de cone
- o fluxo tortuoso ajuda na vaporizagdo da amostra
- minimiza a discriminag&o por peso molecular
-dificil de limpar
e "liner" de parafuso
- ideal para amostras sujas
- facil de limpar
- ndo recomendado para grandes volumes de amostra
o 'liner" de parede
- simples de ser fabricado
- propenso a discriminacdo por peso molecular
- as particulas do septo e de residuos da amostra podem entrar na coluna
e "liner" de lamina pequena
- vaporiza até 4 yL de amostra
- ideal para compostos de alto peso molecular.

Total 20

QUESTAO 4:
Chave de Correcéo
Resposta Qtde de Pontos
=SOMA(B2:B14)
20
Total 20
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QUESTAO 5:
A)
Chave de Correcéo
Resposta Qtde de Pontos
Acetone
58: M
43: CH,CO" 5
15: CHg"
Total 5
B)
Chave de Corregao
Resposta Qtde de Pontos
Ethylamine
45: M
44: M7 - H
gt 5
30: M - CH,4
28: CHNH"
15: CH5"
Total 5
C)
Chave de Correcéo
Resposta Qtde de Pontos
Ethylbenzene
106: M
91: tropylium ion
77: phenyl 5
65: retro-Diels—Alder of 91
51: retro-Diels—Alder of 77
39: cyclopropenium
Total 5
D)
Chave de Correcéao
Resposta Qtde de Pontos
1-Phenyl-n-hexane
162: M~
105: M™" — C4Hg' 5
91: tropylium ion
43: C4H,”"
Total 5




