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RESUMO

LOMBARDI, B. A.. Tomada de decisoes sustentaveis no contexto das reacoes de substitui-
¢ao eletrofilica aromatica. 2021. 214 f. Monografia (Graduagao) — Universidade Federal do
ABC (UFACBC), Santo André.

A quimica muitas vezes € associada apenas a seus resultados obtidos e experimentos realizados
dentro de um laboratorio, mas seu papel € muito além disso, existe uma responsabilidade com a
sociedade e o meio ambiente que deve ser prioridade. A quimica oferece diversos beneficios, mas
também grandes desvantagens, por exemplo, o desenvolvimento de um novo pesticida realiza o
controle das pragas, mas pode prejudicar a pessoa que o aplica e as plantas ao redor. Tomadas
de decisdes que impactam a sociedade e meio ambiente sdo realizadas com base em resultados
quimicos analiticos, como segurancga de produtos, decisdes médicas e andlises forenses. Este
projeto realizou experimentos de acilacdes de Friedel-Crafts, que sdo reagdes de substitui¢do
eletrofilica aromaticas e frequentemente estdo envolvidas no processo de diversos compostos.
Nessas reacdes ¢ comum a geracdo de subprodutos e é necessario uso de 4cidos de Lewis, assim,
sdo reacOes de grande interesse, pois podem proporcionar uma rica discussao para conectar
os fatores quimicos com uma contextualizacdo social, cientifica e ambiental. As reacdes de
substitui¢ao eletrofilica aromatica foram feitas com trés substituintes, variando-se com seis
acidos de Lewis. Com os dados obtidos, uma revisao bibliogrifica foi feita a fim de poder
colocar em pauta nao somente os resultados de laboratério referente a rendimento de reacdo e

regiosseletividade, mas também abordar assunto de impactos sociais e ambientais.

Palavras-chave: Friedel-Crafts; Quimica e sociedade; Responsabilidade ambiental.






ABSTRACT

LOMBARDI, B. A.. Tomada de decisoes sustentaveis no contexto das reacoes de substitu-
icao eletrofilica aromatica. 2021. 214 f. Monografia (Graduagao) — Universidade Federal do
ABC (UFACBC), Santo André.

Chemistry is often associated only with the results obtained and experiments carried out inside
a laboratory, but its function is much more than that, there is a responsibility to society and
the environment that must be a priority. Chemistry offers several benefits, but also major
disadvantages, for example, the development of a new pesticide performs pest control, but can
harm the person who applies it and the plants around it. Decision-making that impacts society
and the environment is based on analytical chemical results, such as product safety, medical
decisions and forensic analysis. This project performed Friedel-Crafts acylation experiments,
which are electrophilic aromatic substitution reactions and are often involved in the process of
several compounds. In these reactions, the generation of by-products is common and the use
of Lewis acids is necessary, thus, they are reactions of great interest, as they can provide a rich
discussion to connect chemical factors with a social, scientific and environmental context. The
electrophilic aromatic substitution reactions were performed with three substituents by varying
six Lewis acids. With the data obtained, a bibliographic review was made in order to be able
to debate not only the laboratory results, such as reaction yield and regioselectivity, but also to

address the issue of social and environmental impacts.

Key-words: Friedel-Crafts; Chemistry and society; Environmental responsibility.
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Capitulo 1

INTRODUCAO

A quimica frequentemente tem sua imagem limitada a laboratério, mas suas responsabi-
lidades vao além das bancadas, deve-se incluir uma discussao ética na aplicacdo da ciéncia na
sociedade. A quimica estd presente nas atividades humanas hd muito tempo, desde a pré-historia

com a descoberta e controle do fogo até os dias atuais com seu desenvolvimento tecnoldgico.

A quimica influenciava as relagdes entre os povos, uma vez que ao desenvolverem
conhecimentos na drea possuiam uma tecnologia capaz de ajudar ou prejudicar outros povos,
seja na descoberta da preservacdo do couro animal para vestimenta ou o langamento de uma
flecha envenenada no inimigo. Assim, as relacdes comerciais eram afetadas pelas diferencas
de tecnologias, de forma que os povos com maior conhecimento quimico podiam se beneficiar
(OLIVEIRA; MARTINS; APPELT, 2010).

As relagdes entre ciéncia, tecnologia e sociedade (CTS) comecaram a ter maior reflexio
com o agravamento dos problemas ambientais, sendo necessdrio discutir o conhecimento cienti-
fico, seu papel na sociedade e seus impactos no meio ambiente. Assim, a ciéncia e tecnologia
devem caminhar juntas com os aspectos histéricos, éticos, politicos, ambientais e socioecono-
micos. Deve-se compreender os processos quimicos e debater suas aplicagdes tecnoldgicas,
tomando decisdes responsdveis com base nos efeitos sociais, melhoria da qualidade de vida e
seus impactos ambientais (SANTOS er al., 2009).

O surgimento da industria quimica pesada, com a fabricacao de acido sulfurico, soda
e cloro, foi essencial para a Revolug¢do Industrial, permitindo grandes avangos tecnoldgicos
no inicio do séc. XIX. A descoberta do processo de obtengdo do plédstico ndo s6 influenciou o
mundo, mas alterou o estilo de vida das sociedades, estando presente desde nossos eletronicos
até nos produtos de higiene e limpeza. Mas se de um lado essa descoberta facilitou nossas vidas,
por outro gerou diversos problemas ambientais (OLIVEIRA; MARTINS; APPELT, 2010).

E evidente que a Quimica oferece uma grande variedade de beneficios a sociedade, mas
a existéncia de suas desvantagens nao pode ser ignorada. A necessidade de consumo atual € tdo
grande e “normal”, que a importancia e os impactos da quimica na sociedade muitas vezes ficam

despercebidas. Os quimicos precisam ter conhecimento de suas responsabilidades.

Uma industria farmacéutica pode cobrar um alto valor em um novo medicamento por ser
a Unica a possuir a patente, determinando quem terd acesso a um devido tratamento (OLIVEIRA;
MARTINS; APPELT, 2010). O petréleo € uma fonte de energia altamente utilizada no mundo,
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mas sofre fortes oscilagdes no preco, podendo afetar a economia mundial e aumentar o custo
de vida da populacdo. Sua presenga estd na fabricacdo de plasticos, borrachas sintéticas, tintas,
solventes, produtos cosméticos, entre outros bens de consumo. Sua alta demanda e impacto na

economia ja gerou diversas lutas (SOUZA, 20006).

Uma industria quimica ao desenvolver um novo pesticida no mercado certamente cola-
bora com o controle das pragas, mas se visar apenas o lucro e a fun¢do do produto em si, ndo se
importando com fatores ambientais, seu produto pode prejudicar a pessoa que faz a aplicagdo,
0 solo e as plantas ao redor. Ou seja, um beneficio gerado pela quimica, rapidamente pode-se
tornar também um maleficio (OLIVEIRA; MARTINS; APPELT, 2010).

A quimica analitica ndo pode deixar de ser citada, ela tem impactos diretos na sociedade,
como o doping nos esportes, a entrega de resultados incorretos é acompanhada de efeitos na
carreira do atleta. No setor agroalimentar, os resultados analiticos garantem a seguranca de
um produto, que devem estar livres de contaminante (VALCARCEL; CHRISTIAN; LUCENA,
2013).

Ou seja, a tomada de decisdo a respeito da seguranga de um produto € feita com base
em resultados analiticos, assim, uma conclusdo incorreta pode afetar negativamente a satde
do consumidor. Logo, diversas decisdes que impactam a sociedade sdo feitas com base na
quimica analitica, como seguranca alimentar, decisdes médicas, andlises forenses, meio ambiente
e regulamentos (VALCARCEL; CHRISTIAN; LUCENA, 2013).

A quimica organica moderna realiza pesquisas com foco em obter reagdes menos poluen-
tes, mais eficientes e que sejam feitas em condi¢des simples, com objetivo de evitar compostos
secunddrios danosos tanto para a saide quanto ao meio-ambiente, € também a diminuir os

possiveis acidentes de laboratdrio.

Com esta abordagem, a quimica-verde deve ser mencionada, pois essa tem ganhado cada
vez mais espago por ter uma visdo de harmonia do meio ambiente com a sociedade. Atualmente,
muitos poluentes sdo gerados em diversos processos, como os industriais, € na maioria dos casos a
diminui¢ao dos impactos ao meio ambiente sdo problemas complexos que requerem pensamento

critico, resolucao de problemas e tomada de decisdes altamente responsdveis (ZOLLER, 2005).

Este projeto teve como estudo acilacdes de Friedel-Crafts, que sdo reacdo de substitui-
cao eletrofilica aromdtica usada para formar ligacdes carbono-carbono, reagindo compostos
aromaticos com haletos de acila na presenca de um acido de Lewis (VOLLHARDT; SCHORE,
2013).

Contudo, estas caracteristicas as tornam uma boa ferramenta de estudo, pois envolvem
diversos fatores quimicos, como regiosseletivadade, dcidos de Lewis, ressonancia, efeito indutivo,
grupos substituintes e propriedades fisico-quimicas (VOLLHARDT; SCHORE, 2013), além
de ser comum a geracdo de subprodutos e rendimentos por vezes insatisfatorios. O estudo

dessas reacdes € interessante, pois estao envolvidas no processo de diversos compostos devido a
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introducdo de vérios grupos nos anéis aroméaticos (SOLOMONS; FRYHLE, 2005).

Neste contexto, ¢ importante abordar o ensino de quimica orientado para a “Bildung",
termo alemao sem tradu¢@o, mas que esté ligado ao desenvolvimento de uma consciéncia critica
e de formagdo de cardter, ou seja, ensino com base em discurso reflexivo e critico. Desta forma,
este tipo de ensino vai além dos conhecimentos do contetido de quimica, abordando também seu

papel na sociedade, a fim de desenvolver cidadaos criticos e competentes (Sjostrom, 2013).

O método de ensino tradicional da quimica pode ser representado pelo tridngulo de
Johnstone mostrado na figura 1, no qual o nivel macro diz respeito a substancias e propriedades,
o submicro a d&tomos e moléculas, e o nivel simbdlico a simbolos e equacdes. Em 2004, Peter
Mahaffy complementou o tridngulo com “Elemento humano”, que representa o contexto humano
no ensino da quimica, adicionando perspectivas humanas, formando um tetraedro conforme a

figura 2, que pode representar a forma de ensino “Bildung"(Sjostrom, 2013).

O triangulo Quimico
MACRO

SUBMICRO SIMBOLICO

Figura 1 — Tridngulo de Johnstone com os cantos que representam os aspectos formais da quimica educag@o: o nivel
macro, o nivel submicro, € o nivel simbdlico.

O tetraedro Quimico
Elemento Humano

MACRO

SUBMICRO SIMBOLICO

Figura 2 — Tetraedro de Mahaffy, que complementa Tridngulo de Johnstone com topo, representando o elemento
humano no ensino de quimica.
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Com o objetivo de formar cidaddos responsdveis e criticos, a quimica deve abordar
questdes didrias da vida e da sociedade, incluindo as culturas humanas, ética e politica. Deve-se
também preocupar com avaliacdo de risco, aplicagdes industriais e seus impactos ecoldgicos e
socioecondmicos. Logo, na formacgdo de professores de quimica sdo necessarios trés tipos de
conhecimento: (1) conhecimento em quimica “ontolégico” (quimica real), (2) conhecimento
“epistemoldgico” (filos6fico e perspectivas socioldgicas sobre a pratica de quimica) e (3) conhe-

cimento “ético” (reflexao do papel da quimica na sociedade) (Sjostrom, 2013).
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Capitulo 2

OBJETIVOS

2.1 Geral

O objeto de estudo deste projeto foi o estudo das reacdes de substituicao eletrofilica
aromadtica, preocupando-se em avaliar fatores além da quimica, como seu contexto social, politico,
econdmico e ambiental. Assim, possibilitar discussdes, nas quais as tomadas de decisdes nao

tenham uma visdo limitada a resultados de bancada.

2.2 Especifico

Utilizar como substratos-modelo anisol, N,N-dimetilanilina e isopropoxibenzeno na
presenca de acidos de Lewis que se prestem a discussdes de natureza socio-ambiental na medida
que diferem entre si quanto a disponibilidade dos recursos naturais, custo e toxicidade. Avaliar
com base em RMN 'H e GC-MS a composi¢io do bruto da mistura reacional e inferir sobre a

seletividade e identidade dos produtos obtidos.

Por fim, realizar uma revisdo bibliografica para adquirir conhecimentos da disponibili-
dade, origem e efeitos do uso dos insumos, tendo base para relacionar as tomadas de decisdes

nao s6 pelos fatores quimicos, mas também no ambito social, econdmico e politico.
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Capitulo 3

METODOLOGIA

3.1 Metodologia

Conforme a Figura 3, as reacdes estudadas foram acilacao de Friedel-Crafts, usando-se
Zn0, Co(acac),, AuCl3 e NbCls como acidos de Lewis (X), fixou-se trés grupos substituintes

(R) para cada série de estudo: anisol, N,N-dimetilanilina e isopropoxibenzeno.

O O

+ ol —= X

R X

R

Figura 3 — Esquema geral das reagdes; X = ZnO, Co(acac),, AuClz ou NbCls; R = anisol, N,N-dimetilanilina e
isopropoxibenzeno

Os procedimentos tiveram como base dados encontrados na literatura, de forma a investi-
gar e discutir as reacdes antes de levé-las a bancada de laboratério, e assim, evitando desperdicios
desnecessdrios, e economizando tempo. As rea¢des foram acompanhadas com cromatografia de
camada delgada (CCD/TLC) e caracterizadas, inicialmente com RMN 1H . mas foi necessdrio,

principalmente, andlise via GC-MS.
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Capitulo 4

RESULTADOS E DISCUSSAOQO

4.1 Sintese cloreto de benzoila

Misturou-se dcido benzédico (0,1779mol) em tolueno (50mL), a pouca solubilidade
demonstrada deve-se a presenga de anel aromdtico em ambos compostos. Conforme se adicionou
cloreto de tionila (0,2134mol) com o auxilio do funil de adi¢do, a solubilidade aumentou. A
reacdo permaneceu em refluxo por cerca de 30 minutos até solubilidade total. O produto de
interesse foi destilado a pressao reduzida (100mbar, 85 —90°C) (KUDELKO; WR6BLOWSKA,
2014).

Devido a liberagdo de HCl(g) e SO;(g), montou-se uma armadilha para capturd-los,
adicionando NaOH e fenolftaleina (controle de meio bésico para neutralizacio dos gases dcidos
liberados) em um frasco, o qual foi conectado a um frasco vazio, como garantia de que o frasco

armadilha ndo expulsasse liquidos no baldo de reagdo devido a pressdo do sistema.

Massa de cloreto de benzoila obtida: 19,74g, liquido incolor, (rendimento: 78%).

4.2 Sintese isopropoxibenzeno

Preparacao do brometo de isopropila: Misturou-se dlcool isopropilico (0, 85mol) com
NaBr (0,92mol), mantendo em agitagdo. Apds esfriar, uma solu¢do de H,SO,4 (38mL de dcido
diluido em 38mL de agua) foi adicionada lentamente. A mistura permaneceu em refluxo por uma
hora em banho-maria com 6leo, conforme esfriou, o sélido cristalizou-se, o qual se dissolveu
novamente na destilacao simples (7, = 56°C) (ISOPROPYL...,).

Massa de brometo de isopropila obtida: 29, 15g, liquido incolor, (rendimento: 71%).

Para preparacdo do isopropoxibenzeno, adicionou-se sddio metdlico (1,86g) em excesso
de etanol (50mL), a isto se acrescentou fenol (0,081mol) e, por dltimo, o brometo de isopropila
ja sintetizado (0,081mol). Por fim, o conteddo ficou em refluxo por 5 horas. O etanol foi
destilado (78°C), e nesta etapa, formou-se uma pasta, sendo necessdria uma extracao com dgua e
diclorometano, apds secagem com sulfato de sodio e filtragem, a solugdo ficou limpida amarela,

repetiu-se a destilacdo para retirar o diclorometano (38 —42°C)

Por fim, uma destilag¢do a pressao reduzida (220mbar, 114°C) foi realizada para obter o

composto desejado e sua sintese foi confirmada com andlise de RMN 'H (SMITH, 1934).
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Massa obtida: 4,29g, liquido incolor, (rendimento: 38%).

4.3 Sintese do Co(acac),

Dissolveu-se 1,6g de hidréxido de sédio (0,04mol) em 15mL de dgua, nesta mistura
adicionou-se 4,5mL de acetilacetona (0,0044mol), mantendo a temperatura abaixo de 40°C
com banho de gelo. Resultando numa mistura A com coloracdo amarela, porém o s6lido nio se

dissolveu, acrescentando-se mais dgua até total dissolucao.

Separadamente, 4,76g de CoCl, . 6 H,O (0,02mol) foi adicionado em 25mL de dgua,
gerando uma mistura B de coloracdo avermelhada. A mistura A foi adicionada em B, aos poucos,
gerando um precipitado salmao. Realizou-se filtracdo a vicuo e o sélido obtido foi dissolvido em
uma mistura de 39mL de 4lcool etilico com 26mL de cloroférmio, purificando com recristalizacio
(GOFF et al., 1982). A fim de confirmar a sintese do Co(acac),, realizou-se uma andlise por
meio de Infravermelho, comparando com dados da literatura concluiu-se que, de fato, o produto

desejado foi produzido.

Massa obtida de Co(acac),: 5,143g, pé rosa claro, (rendimento: 49%)

4.4 Sintese Au,Clg

Adicionou-se 2,1g de ouro em 12mL de dgua régia 3ml HCI : 1ml HN O3, reagiu-se
numa temperatura préxima, mas nao superior, a 120°C. Obtendo-se uma soluc¢do laranja intensa,
apos evaporacdo do resto de dgua régia, obteve o produto desejado (CHEN; PAPARIZOS;
FACKLER, 1985).

A confirmagdo do produto desejado foi feito por Espectroscopia Raman, comparando

com espectro obtido na literatura.

Massa obtida: 2,829g, sélido vermelho, (rendimento 88%)

4.5 Formacao Acido benzoico

A formacdo de dcido benzoico, como serd vista adiante, foi extremamente comum, assim,
€ importante entendermos o motivo. O cloreto de benzoila ao entrar em contato com a dgua do ar
pode voltar ao composto de partida, ou seja, dcido benzoico, conforme mecanismo apresentado
na Figura 4 (SARVARI; SHARGHI, 2004).

4.6 Reacoes com ZnO

A Figura 5 apresenta o método geral utilizado ao usar o ZnO como &cido de Lewis.
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Figura 4 — Mecanismo de reacio dcido benzdico
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Figura 5 — Procedimento geral usando-se ZnO

Adicao de cloreto de benzoila (4,44mmol) ao grupo substituinte (4,44mmol), e por fim,
0 Zn0 (2,22mmol), mantendo em agitacdo por cerca de 45 minutos. Usou-se diclorometano
para finalizar as reagdes, que foram filtradas, extraidas com dgua e diclorometano, secadas com

sulfato de sddio, filtradas novamente, evaporou-se o solvente e caracterizou-se com espectro de
RMN 'H e CG-MS (SARVARI; SHARGHI, 2004).

4.6.1 Substituinte Anisol

Com a adi¢do do ZnO, a solucdo rapidamente ficou amarela e, em seguida, vermelha/ala-
ranjada, liberando muito calor. Apés anélise dos espectros RMN 'H em conjunto com CG-MS,
concluiu-se de que a reagdo ocorreu e o produto desejado foi alcangado, majoritariamente o p-
metoxibenzofenona (83,68%), mas obteve-se também o o-metdxibenzofenona (2,36%) e residuo
de acido benzéico (13,97%).

4.6.2 Substituinte Isopropoxibenzeno

Quando o ZnO foi adicionado ao meio reacional, a solu¢do ficou amarela e, rapidamente,

laranja, liberando muito calor. Apés purificacio, realizou-se uma andlise espectro de RMN 'H e
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CG-MS. podendo concluir que a reagdo ocorreu. Formou-se de forma majoritdria o produto p-
isopropoxibenzofenona (67,60%), o-isopropoxibenzofenona (1,52%) e residuo de dcido benzoico
(2,62%). A fim de permitir a comparacao entre as reagdes dos outros grupos substituintes, o

residuo de isopropoxibenzeno foi desconsiderado.

Aspecto: liquido amarelo.

4.6.3 Substituinte N,N-dimetilanilina

Realizando-se o procedimento geral, a N,N — dimetilanilina € misturada, primeiramente,
com o cloreto de benzoila, assim o par de elétrons isolado do nitrogénio ataca a carbonila,
formando um intermedidrio e expulsando C/~, o qual pode retirar uma das metilas ligadas ao

nitrogénio, formando uma amida e clorometano, conforme a Figura 6.

A
©i: — A=
||::C|:l
a o

— @u — ©/\H/ |+H3C—CI

Figura 6 — Mecanismo de formag¢do de amida e clorometano

H4 ainda a possibilidade de uma complexac¢do do Zinco do catalisador com o oxigénio
proveniente do cloreto de benzoila no composto intermedidrio, dessa forma o fon acilio € gerado
e o intermedidrio retorna a N, N —dimetilanilina, que ird atacar o fon acilio, formando o produto

de interesse.

Assim, realizando-se um segundo método ao alterar a ordem de adi¢do dos reagentes,
colocando primeiro o grupo substituinte com o 6xido de zinco, e por dltimo o cloreto de benzofila,
evitando formacdo da amida, uma vez que o cloreto de benzoila ndo interage com o substituinte

diretamente, facilitando a formacgdo do fon acilio e consequentemente do produto desejado.

A ordem dos reagentes interfere no mecanismo de reacdo para este grupo, mas nao nos
outros devido ao fato do nitrogénio ser um melhor doador de elétrons, pois € menos eletronegativo

que o oxigénio dos outros substituintes.
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Realizou-se entdo a rea¢do do segundo método, na qual a solu¢do ficou amarela, seguida
de verde e acabando em azul. Na extracdo, a fase aquosa ficou mais azul e a organica verde.
Os espectros de RMN 'H e GC-MS indicaram que mesmo assim ndo foi formado o produto
desejado, formou-se um produto desconhecido (83,73%), N-metil-fenil-benzamida (3,05%) e

residuo de dcido benzéico (8,48%)

Aspecto: Pasta azul.

4.7 Reacdes com Co(acac);

A Figura 7 apresenta o método geral utilizado ao usar o Co(acac), como acido de Lewis.

O O
2,5 mol% Co(acac)2

Nitrometano
+ Cl . AN

Acetonitrila |

R 6-7 horas X

Figura 7 — Procedimento geral usando-se Co(acac),

As reacdes de acilagdo de Friedel-Crafts, foram realizadas com um método geral,
adicionou-se 4,44mmol do grupo substituinte em 2mL de uma mistura de nitrometano com
acetonitrila, 7 : 2 respectivamente, a isto acrescentou-se 6,66mmol do cloreto de benzoila, e por
fim 2,5mol% do Co(acac),. As reagdes ficaram em refluxo por 6 — 7 horas (TAMILSELVAN
et al., 2008) e foram finalizadas com diclorometano, extraidas com este mesmo solvente e
agua, adicdo de agente secante (sulfato de sddio), filtragem e evaporagdo do solvente. Por fim,

caracterizou-se com espectro de RMN 'H e CG-MS.

4.7.1 Substituinte Anisol

Na adi¢do do complexo de cobalto, a mistura ficou azul, seguida de verde escuro e, ao
fim, castanho escuro. Com os espectros de RMN 'H e GC-MS foi possivel concluir de que houve
a formacdo dos produtos p-metdxibenzofenona (58,70%) e o-metdxibenzofenona (9,01%) com

residuo de acido benzédico (22,68%).

Aspecto: Cristal castanho.

4.7.2 Substituinte Isopropoxibenzeno

A alteragdo da colora¢ao no decorrer da reacao foi semelhante ao substituinte anisol.

Obeteve-se também os espectros de RMN 'H do bruto de reagiio, e GC-MS para anilise.
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Concluiu-se de que formou apenas o produto p-isopropoxibenzofenona (65,93%) e residuo de
acido benzéico (10,57%).

Aspecto: Pasta castanhos escuro.

4.7.3 Substituinte N,N-dimetilanilina

Com a adi¢do do complexo de cobalto, a mistura ficou verde, seguida de um azul escuro.
Os espectros de RMN 'H e GC-MS permitiram concluir de que houve formacio de N-metil-
fenil-benzamida (74,50%) e residuo de acido benzdico (19,00%). Vale ressaltar de que esta
reacdo com Co(acac); foi realizada de acordo com o procedimento geral descrito, sem ter feito
pelo outro método de adicionar o cloreto de benzoila por dltimo, motivo pelo qual a amida obtida

nesta série foi superior a obtida com ZnO.

Aspecto: Pasta azul escuro.

4.8 Reacoes com AuCl;
A Figura 8 apresenta o método geral utilizado ao usar o AuClg como 4cido de Lewis.

O @)
2,5 mol% Au2C16
Nitrometano

+ cl - A

Acetonitrila |

R 7 horas ’&

Figura 8 — Procedimento geral usando-se AuyClg

As reagdes desta série foram realizadas de modo andlogo as que tiveram o Co(acac);

como acido de Lewis.

4.8.1 Substituinte Anisol

Com a adi¢do do AuyClg, a solug@o adquiriu uma colorag@o castanha/alaranjada. Com os
espectros de RMN 'H e CG-MS, concluiu-se que formou-se p-metéxibenzofenona (76,54%),

o-metoxibenzofenona (3,74%) e residuo de acido benzdico (7,83%).

Aspecto: Pasta castanho escuro.

4.8.2 Substituinte Isopropoxibenzeno

A mistura ficou amarela com a adi¢ao de Au,Clg, seguida de laranja, vermelho e, por fim,

castanho avermelhado. O estudo dos espectros permitiu-se concluir de que houve formagao de
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p-isopropoxibenzofenona (57,2%), o-isopropoxibenzofenona (0,6%) e residuo de 4cido benzdico
(14,4%)

Aspecto: Liquido laranja.

4.8.3 Substituinte N,N-dimetilanilina

Ap6s adicao de AuyClg, a solucdo ficou verde, seguida de azul, roxo e, por fim, azul
escuro. Com as andlises dos espectros concluiu-se a formag¢do de N-metil-fenil-benzamida
(32,2%), residuo de N,N-dimetilanilina (8,1%) e residuo de acido benzéico (50,8%)

Aspecto: Pasta azul esverdeada

4.9 Extras

Trés reacdes “extras” foram realizadas com o grupo substituinte anisol, usando-se como
acido de Lewis, o pentacloreto de nidbio e dois complexos preparados por alunos na disciplina de
“Quimica de Coordenacao” da UFABC. Exceto o NbCls, o procedimento foi realizado conforme

descrito as reagdes com Co(acac);.

4.9.1 Pentacloreto de nioébio

Preparou-se uma solug¢ao de 2mmol de NbCls em 4mL de diclorometano, na qual foi
adicionado 0,5mmol de 4cido benzoico. A esta mistura, acrescentou-se, lentamente, a solucao
de 1mol do substituinte em 1mL de diclorometano. Manteve-se agita¢do a temperatura ambiente
por 80 minutos. Apds adi¢do de 15mL de agua destilada, a agitacdo foi mantida por mais 30
minutos (BARBOSA; SILVA; CONSTANTINO, 2015).

Com a adicao do anisol, a mistura ficou instantaneamente castanha escura. Mas apos
adicao da dgua, a reacao desta com o restante de NbCls formou-se 6xido de nidbio, substancia
sOlida e branca. Desta forma, precisou-se adicionar excesso de diclorometano e transferir toda a
mistura para um funil de separacdo. Apds uma extracao grosseira da fase aquosa e fase orgénica.
Repetiu-se a extracdo algumas vezes com a fase aquosa. Apds unir as fases organicas obtidas,

realizou-se secagem com sulfato de sédio, filtragem e secagem do solvente.

As andlises dos espectros permitiram a conclusao da formacao de p-metéxibenzofenona

(97,94%), o-metdéxibenzofenona (0,8%) e residuo de acido benzdico (1,3%).

Aspecto: Oleo verde claro.

4.9.2 tris-(oxalato)cromato(lll) de potassio

O complexo quase ndo se dissolveu, com aquecimento a solubilidade aumentou um

pouco, deixando a mistura esverdeada. O estudo dos aspectos inferiu a ndo ocorréncia desta
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reacdo, visto que ndo houve formacgdo de produtos e observou-se apenas dcido benzdico (95,8%).

Aspecto: Cristais rosa

4.9.3 tetratiocianocobalto(ll) de merctrio

O complexo tetratiocianocobalto(Il) de mercurio mostrou uma maior solubilidade em re-
lacdo ao complexo de cromato. A mistura obteve uma cor castanha. A investigacdo dos espectros
permitiu a dedu¢do de formacdo de p-metoxibenzofenona (64,1%), o-metoxibenzofenona (1,4%)

e residuo de acido benzédico (34,4%)

Aspecto: Cristal castanho.

4.10 Dados compactos

As tabelas 1, 2 e 3 mostram, respectivamente os tempos de retencdo obtidos para os

substituintes anisol, isopropoxibenzeno e N,N-dimetilanilina.

Tabela 1 — Tempo de retencdo (T.R. min) - Substituinte anisol

ZnO | Co(acac), | AuCly | NbCls | Hg[Co(SCN)4| | K3[Cr(C204)3]
Acido Benzdico 7,8 8,3 7,5 7,7 7,8 8,1
o-metdoxibenzofenona | 15,5 16,4 - 15,4 15,4 -
p-metéxibenzofenona | 17,0 18,0 16,9 17,1 16,9 -

Fonte: Dados da pesquisa.

Tabela 2 — Tempo de retencio (T.R. min) - Substituinte isopropoxibenzeno

ZnO | Co(acac), | AuCls
Isopropoxibenzeno 5,4 - 5,4
Acido Benzéico 7.5 7.4 7,8
o-isopropoxibenzofenona | 19,2 - 19,1
p-isopropoxibenzofenona | 17,9 17,8 17,9

Fonte: Dados da pesquisa.

Tabela 3 — Tempo de reten¢do (T.R. min) - Substituinte N,N-dimetilanilina

ZnO | Co(acac), | AuCly
N,N-dimetilanilina - - 6,3
Acido Benzéico 7,6 7,5 7,9
N,metil-fenil-benzamida | 16,2 15,3 15,3

Fonte: Dados da pesquisa.

Os tempos de retengdo ajuda a inferir que se trata do mesmo produto formado ao variar

o 4cido de Lewis, visto que ao tratar de um mesmo composto o tempo de retengcdo deve ser
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semelhante, porém € insuficiente para caracterizacdo. Nas tabelas mostradas acima € possivel
notar que os valores sdo parecidos, mas ndo idénticos, uma possivel causa disso € devido a

variacoes das condicdes do equipamento, visto que as andlises foram feitas em dias distintos.

J4 o rendimento cromatografico da reag@o oferece uma visao para discussdo dos melhores
acidos de Lewis utilizados no que diz respeito aos resultados obtidos. Os quais sdo apresentados
nas tabelas 4, 5 e 6, referentes respectivamente aos substituintes anisol, isopropoxibenzeno e

N,N-dimetilanilina.

Tabela 4 — Rendimento Cromatografico (R.C.%) - Substituinte Anisol

Zn0O | Co(acac), | AuCly | NbCls | Hg[Co(SCN)4] | K3[Cr(C204)3]
Acido Benzéico 7,8 22,7 7,8 1,3 344 95,8
o-metoxibenzofenona | 2,4 9,0 - 0,8 1,4 -
p-metoxibenzofenona | 83,7 58,7 76,6 97,9 64,1 -
Fonte: Dados da pesquisa.
Tabela 5 — Rendimento Cromatografico (R.C.%) - Substituinte isopropoxibenzeno
Zn0O Co(acac), AuCl;
Isopropoxibenzeno Desconsiderado - Desconsiderado
Acido Benzéico 2,6 10,6 14,4
o-isopropoxibenzofenona 1,5 - 0,6
p-isopropoxibenzofenona 67,6 65,9 57,2

Fonte: Dados da pesquisa.

Tabela 6 — Rendimento Cromatografico (R.C.%) - Substituinte N,N-dimetilanilina

Zn0O | Co(acac), | AuCly
N,N-dimetilanilina - - 8,1
Acido Benzéico 8.5 19,0 50,8
N,metil-fenil-benzamida | 3,1 74,5 32,2

Fonte: Dados da pesquisa.

A discussao serd baseada nos resultados obtidos para o substituinte anisol, visto que foi
com este que se realizou maior nimero de reagdes variando-se o dcido de lewis. O Co(acac);
em relacdo ao ZnO mostrou um menor rendimento e menor seletividade, uma vez que sobra
quantidades maiores de residuo de 4cido benzdico e maior formagao do produto orto. Ja 0 AuCls
em comparacado ao ZnO, ambos possuem mesma quantidade de residuo de dcido benzdico, e
apesar do metal ouro ter oferecido menor rendimento do produto para-substituido, nao houve

formacgao do orto-substituido, mostrando-se melhor para reagdes regiosseletivas.

Comparando o 4cido de Lewis de ouro com o de nidbio, este manifestou um rendimento
melhor que 0 ZnO e AuCl; e extremamente seletivo, embora tenha formado os produtos para e

orto, este pode ser desconsiderado tendo em vista que formou apenas 0,8% enquanto que aquele
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formou 97,9%. O complexo Hg[Co(SCN )4] nitidamente foi aquele com pior rendimento, apesar
de também ter se mostrado seletivo. Por fim, o complexo K3[Cr(C,04)3] ndo gerou produtos,

obtendo apenas dcido benzdico (95,8%).

Os cromatogramas com suas atribuicdes e justificativas por meio de mecanismo bem

como os espectros de RMN 'H encontram-se nos anexos.

4.11 Problemas sociais, ambientais e economicos

Além dos fatores de rendimento de reacdo e regiosseletividade dos acidos de Lewis
estudados, deve-se também avaliar a forma de obtencdo desses metais, sua disponibilidade e
impactos sociais e ambientais. Para isso, realizou-se uma revisao bibliogréfica a fim de colocar
diversos fatores em discussdo. Este topico ird discutir, separadamente, cada um dos metais

utilizados, exceto aquele em que ndo houve formacao de produto.

4.11.1 Zinco

A China € a maior produtora de minério zinco, produzindo 31,45%, enquanto que o Brasil
representa apenas 2,3% da produ¢do mundial. As reservas brasileiras de zinco com importancia
econdmica significativa localizam-se, principalmente, no Estado de Minas Gerais (88%), e o
restante distribuido em Mato Grosso, Parand e Para INFORMACOES. .., 2012).

A principal empresa responsavel pelo investimento da exploragao mineral de zinco na
América Latina é a Votorantim Metais, sendo esta uma das maiores produtoras mundiais, possui
unidades Trés Marias e Juiz de Fora, no Estado de Minas Gerais (RUSSO, 2007).

O zinco € extraido, principalmente, de minerais e ocorre em abundancia na crosta terrestre.
Aproximadamente 30% da producdo deste metal tem origem na reciclagem de sucatas (metal
secunddrio), recuperando o zinco sem perda de propriedades fisico-quimicas (NEVES, ). O
processo metaltrgico para obten¢ao do zinco demanda elevado uso de energia elétrica, pois €

necessdria uma recuperacgdo final do metal por eletrdlise (SANTOS, 2009).

Por possuir propriedade anticorrosiva e se combinar facilmente a outros metais, € uti-
lizado na automobilistica, construcao civil e eletrodomésticos (NEVES, ). O 6xido de zinco
ZnO tem aplicacdes diversas ao seu uso como catalisador de processos quimicos. Possui uti-
lidades na fabricacao de tintas, cosméticos, fairmacos, protetores solares, maquiagens, aditivo
alimentar, e devido a seu cardter de semicondutor, é¢ usado também em equipamentos eletronicos
(MEDEIRQOS, 2012).

4.11.2 Cobalto

O cobalto € encontrado, principalmente, nos minerais cobaltite (CoAsS), esmaltita

(CoAs») e linita (Co3S4). Este mineral € obtido, majoritariamente, como subproduto da produ¢ao
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do cobre e niquel (SHRIVER; ATKINS, 2008).

Aproximadamente metade da producdao mundial de Cobalto é realizada na Republica
Democritica do Congo (RDC). Especialistas do setor se preocupam com isso, visto que é
um mineral com demandas crescentes, cujo maior responsavel por sua produgio é a Africa,
que vivencia instabilidade e diversos problemas sociais. No Brasil, o cobalto € obtido como
subproduto do niquel e cobre nas jazidas em Goids e Minas Gerais e é fornecido as industrias
quimicas pela Votorantim (FONSECA, 2013).

O cobalto possui aplicacdes na producdo de vidros e ceramicas azuis, producdo de ligas
especiais e superligas, na industria do petréleo como catalisador, em tratamento de cancer,
na produc¢do de baterias de veiculos hibridos e, principalmente, na produ¢do da maioria dos
dispositivos méveis. Avalia-se que o cobalto possa ser, no futuro, uma alternativa econdmica
para substituir a platina no processo na producdo de hidrogénio combustivel a partir da 4gua
(BOA, 2018).

O mercado mundial de cobalto € abastecido pela industria mineradora de Katanga, regido
localizada no sul da RDC, porém esta industria € acompanhada de viola¢des dos direitos humanos
e negligéncia. A descarga inadequada de dguas residuais contaminadas tornou a dgua da regidao
imprépria para consumo das comunidades locais (SCHEELE; HAAN; KIEZEBRINK, 2016).

As atividades de mineracdo sao localizadas préximas a cidade e aldeias, deixando a
populagdo exposta a fumacga, poeira, ruido e 4gua contaminada. Essa condi¢do pode desencadear
uma série de problemas pulmonares, como asma, diminui¢do da fun¢do pulmonar e pneumonia.
Pesquisas ja mostraram que as pessoas presentes proximas as minas continham 43 vezes mais 0
nivel de cobalto considerado normal (SCHEELE; HAAN; KIEZEBRINK, 2016).

Um estudo avaliou a contaminacao de metais na urina da populacdo em Katanga, encon-
trando niveis altos de metais t6xicos na urina, principalmente em criangas. O cobalto mostrou-se
o metal de maior concentra¢do na urina, ultrapassando os niveis méximos tolerdveis (BANZA et
al., 2009).

O setor de mineragdo € a principal fonte de renda do estado do congo, contribuindo com
mais de 11% do produto bruto interno (PIB) e sendo responsédvel em oferecer emprego ao menos
para meio milhdo de pessoas. No entanto, submete homens, mulheres e criangas a trabalharem
em condicdes atrozes, com alta inseguranga e com confrontos violentos da policia, em troca de
um baixo pagamento (SCHEELE; HAAN; KIEZEBRINK, 2016).

Além da violagdo do ponto de vista dos direitos humanos, hd danos grandes do ponto de
vista ambiental como a perda da biodiversidade, desmatamento, polui¢do do ar e contaminagdo
da dgua com compostos toxicos e radioativos (SCHEELE; HAAN; KIEZEBRINK, 2016).

O trabalho infantil nessas atividades minerarias € comum, devido, principalmente, ao
fato das criancas conseguirem melhor acesso as minas pelos corredores estreitos devido a seus
tamanhos (SCHEELE; HAAN; KIEZEBRINK, 2016).
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A extracio de mineral tem um enorme custo humano na Africa, sua histéria de explorago
colonial bruta se repete nos dias atuais, condi¢do mostrada por uma reportagem realizada pela
SkyNews a respeito da exploracdo de minerais. A reportagem acompanha um grupo de trabalha-
dores, no qual o mais novo tinha apenas 4 anos, as criangas trabalham como escravos modernos,
e apesar do trabalho drduo, a comida ndo € garantida. Elas trabalham sem sapatos, luvas ou
madscaras nas condi¢des mais precdrias para fornecerem milhdes para empresas multinacionais,

principalmente as da china, enquanto sofrem em miséria (SKY NEWS, ).

4.11.3 Ouro

O ouro € obtido em rochas antigas de depdsitos, em geral, originados de eventos vulca-
nicos e alteracdes dessas rochas. As reservas mundiais de ouro ultrapassam 90.000 toneladas,
porém aquelas com alto teor representam menos de 20% das reservas lavraveis de ouro. Os
produtos de ouro com altos valores sdo as joias e adornos, mas possui usos também na industria
eletronica (NETO, 2009). As reservas economicamente aproveitdveis no Brasil estdo concen-
tradas nos Estados de Minas Gerais (45,6%), Goias (12,3%), Mato Grosso (11%), Para (11%),
Amapa (7,6%), Bahia (7,4%) e Maranhio (3,6%) (LOBATO et al., 2016).

Um marco na histéria do ouro no Brasil foi o garimpo de Serra Pelada, localizada no
sudeste do Pard. A descoberta de ouro na regido atraiu muitas pessoas em busca de fortuna no
pard. O local pertencia a companhia Vale do Rio doce e, em 1992, o garimpo foi fechado, de
forma que os garimpeiros que se mantiveram enfrentaram diversas dificuldades (ANGOTTTI et
al., 2016).

Somente em 2007, que se formalizou um acordo para regulariza¢do do garimpo na regido,
de forma que o minério extraido seria de direito dos garimpeiros, mas o calcdrio seria repassado
a Vale do Rio Doce (ANGOTTI et al., 2016).

O principal efeito do garimpo € a polui¢do com mercurio no solo, sedimentos, dguas e
rios. Os impactos na fauna e flora implicam na propagacdo de doencas, como a maldria. Além de
que, nao havia nenhum cuidado com os garimpeiros, os trabalhadores que migraram em busca
de um sonho, submetiam-se a condi¢des precdrias de vida com condi¢gdes de trabalho insalubres
(ANGOTTTI et al., 2016).

Por tras da obten¢@o do ouro, hd um grande impacto social uma vez que o garimpo € uma
das principais atividades do setor, porém acompanhadas de uma grave situacdo do ponto de vista
trabalhista, de sadde e seguranga, por possuir alto indice de informalidade. As consequéncias do
garimpo atingiam as vidas pessoais da comunidade local, ja que era comum assassinatos devido
brigas e “acertos de contas”, proliferacao de doengas sexualmente transmissiveis e abuso de
alcool e drogas (ANGOTTI et al., 2016).
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4.11.4 Mercario

O mercurio € encontrado no meio ambiente associado a outros elementos, principalmente
ao enxofre no minério de cor vermelha ou preta cinabre (HgS), com as maiores reservas locali-
zadas na Espanha e na Itdlia. O minério € aquecido e condensado para obtengdo do mercurio
metdlico. Outro meio de obtencao desse metal sdo erupcdes vulcanicas, evaporacao natural e
minas de mercirio (MICARONI; BUENO; JARDIM, 2000).

As aplicacdes do merctrio sdo diversas: Na forma metélica € usado em termOmetros,
barometros e mandmetro; Na forma de compostos organicos € aplicado em inseticidas, bacterici-
das e fungicidas; E na forma de compostos inorganicos tem finalidade em catdlise na inddstria
de polimeros sintéticos (MICARONI; BUENO; JARDIM, 2000).

Ao tratar de um metal pesado como o merctrio, deve-se uma maior aten¢io em relacdo
aos seus residuos, uma vez que descarte inapropriado implica em efeitos ecotoxicoldgicos e
doengas. No Brasil, a gestao de residuos tecnolégicos, os quais possuem diversos metais pesados,
¢ insuficiente e hd poucos sistemas de coleta ou tratamento de tais residuos, acarretando em
danos a sadde e ao meio ambiente (CESAR, 2011).

O mercurio ¢ um dos metais mais perigosos devido a sua alta ecotoxicidade e quando
liberado ao meio ambiente, a cadeia alimentar € afetada por ele podendo atingir o homem através

da alimentagdo provocando riscos de saude (CESAR, 2011).

No amap4, ha muita liberacao de metais pesados, em especial o mercurio proveniente
dos rejeitos da exploragdo de ouro na regido de garimpo em Lourengo, provocando impactos
ambientais. Encontrou-se a regido niveis de merctrio acima da concentragdo méxima permitida
em vdrias espécies de peixes e na dgua. Verificou-se que a ingestdo de metais pesados acima
do permitido pode acarretar em atividade carcinogénica, e, no caso do mercurio, os principais
efeitos nocivos sao lesdes no sistema neuroldgico, imunolégico, deformacdes no corpo e ma
formacdo do feto (LIMA, 2013).

O merctirio € responsédvel pela captura e retencdo de ouro, pois forma-se amalgama (liga
metalica originada pela reagdo do mercurio com outro metal). Desta forma, € o metal pesado
mais liberado nas atividades de garimpo. Apresentou-se que 20% do merctirio utilizado € perdido
para a atmosfera na queima da amélgama e 10% € descarregado nas dguas. Além de que, para

obtencdo de 1Kg de ouro, usa-se cerca de 1,5Kg de mercurio (LIMA, 2013).

Durante amalgama, perde-se mercurio metalico nos rios e solos devido as condig¢des
precérias de manuseio e a vaporagdo. Apods esta etapa, o produto Au — Hg € queimado, em geral,
ao ar livre, liberando merciirio para a atmosfera, local em que é oxidado para merctrio Hg>™,
entdo se condensa nas nuvens e volta ao solo e dgua através da chuva, alterando-se para uma
constitui¢do tdxica: mercurio organico, o qual € absorvido pelos seres vivos e transformado para
sua forma mais téxica, o metilmercirio ([CH3Hg| ") (LIMA, 2013).

O metal encontra-se na forma mais téxico quando estd na forma de cdtion ou associado a
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cadeias carbOnicas. Apresenta altos riscos aos organismos quando cdtion, pois possui afinidade
pelo enxofre, reagindo com radical sulfidrila existente nas estruturas proteicas de enzimas, e
portanto, causando danos ao metabolismo dos seres vivos. E o caso do mercurio, quando na
forma metilmercurio atravessa as branquias dos peixes e no interior do organismo interage com

os grupos sulfidrila das enzimas, motivo pelo qual € toxico (LIMA; MERCON, 2011).

4.11.5 Niébio

O nidbio € um metal refratdrio de cor prateada-clara, dictil, com elevado ponto de fusdao
resistente a corrosdo, pois forma-se uma pelicula superficial de 6xido, apresenta diversos pontos
de oxidacao e, a temperatura ambiente, ndo reage com hidrogénio, ar, 4gua e a maioria dos
acidos (SOUSA; FERNANDES; GUERRA, 2013).

O nidbio € aplicado em vérios ramos, sendo o principal na obten¢ao de ligas, possui
usos na industria automobilistica, naval e aeroespacial, construcao civil e na obtencdo de ligas
supercondutoras, as quais sdo aplicadas em aparelhos de ressonincia magnética nuclear (RMN),
instrumento importante para a quimica e medicina. O composto pentéxido de niobio (Nb,Os)
tem uso, por exemplo, em ceramicas eletronicas, lentes opticas e filtros para receptores de TV
(SOUSA; FERNANDES; GUERRA, 2013).

As maiores reservas de nidbio estio localizadas no Brasil, sendo as mais relevantes no
Estado de Minas Gerais (Araxd e Tapira), Estado de Goids (Catalao e Ouvidor) e no Estado
do Amazonas (Sdo Gabriel da Cachoeira). O nidbio € encontrado em reservas significativas de
minério pirocloro, atendendo necessidades atuais e futuras do uso de niébio, mas este também
¢ encontrado em minerais columbita e tantalita na Rondonia (Presidente Figueiredo) (LIMA.,
2010).

Cerca de 98% das reservas de pirocloro estdo no Brasil, oferecendo ao pais uma posi¢ao
privilegiada neste ramo, motivo pelo qual o maior produtor de niébio € o Brasil, ofertando a liga
ferro-niébio, metal e outros compostos. O principal produtor, no Brasil, de niébio é a Companhia
Brasileira de Metalurgia e Mineracdo (CBMM), que junto em menor participacdo das empresas
Anglo American e a Mineracdo Taboca , representam 98% da producdo mundial (LIMA., 2010).

A versatilidade, vantagens econdmicas e disponibilidade do niébio contribuem para
seu uso com um aumento acelerado. Por isso, as empresas brasileiras investem na pesquisa e
desenvolvimento de produtos que utilizam niébio, estimulando e diversificando o uso deste metal
na siderurgia e metalurgia. Esta especial posi¢cao do Brasil ressalta a relevancia de adocao de
politicas que incentivem o uso do niébio para um aumento da concorréncia com o comércio
exterior (LIMA., 2010).

A reserva de Morro dos Seis Lagos em Sdo Gabriel da Cachoeira no Estado do Amazonas
€ considerada a maior do mundo, porém o niébio, neste local, encontra-se na forma de mais

de oito diferentes niobatos (NbO>~) complexos , ndo havendo ainda tecnologia conhecida
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para aproveitamento do niébio nestes minerais, sendo de alto interesse a pesquisa do mesmo
(SANTOS; NAVA; FERREIRA, 2009).

O problema da exploragdo de ni6bio no Amazonas, especificamente em Sao Gabriel
da Cachoeira, deve-se ao fato de ser a regido com a maior porcentagem (76,6%) de povos
autodeclarados indigenas (IBGE, 2019). O que torna a exploragdo das riquezas naturais um
assunto delicado por estarem presentes em terras indigenas, que devem ser discutida de forma
cuidadosa, visto que trata-se de uma populacao que, historicamente, vive situacdes de pobreza e
conflitos (SANTOS; NAVA; FERREIRA, 2009).

O estado do Amazonas é considerado um dos mais importantes do mundo devido sua
vasta geodiversidade e importancia ambiental, e possui uma diversidade de minerais metédlicos
(como ouro e niébio) e ndo metdlicos, além de fontes de petréleo e gas natural (SANTOS; NAVA;
FERREIRA, 2009).

A mineracdo em terras indigenas € proibida no Brasil, mas hd um projeto de Lei (PL
1610/96) que estd em processo ha 20 anos e tem como objetivo regularizar a exploragdao mineraria
em terras indigenas, e ainda tirar o direito dos indigenas de tomar decisdo final a respeito da
entrada de empresas mineradoras em suas terras. A aprovacao desta lei impediria os indios de
manterem sua autonomia e identidade a respeito da extracao mineral em suas terras, eles devem

ser consultados e terem a palavra final para qualquer aprovacao (RADLER, 2017).

Embora a explora¢do minerdria ndo seja permitida, as terras indigenas sofrem assédio
pelos empreendimentos de extragdo minerdria e as invasdes de garimpeiros (RADLER, 2017). A
atividade minerdria trds impactos graves socioambientais € € uma constante ameaga, pois sua

aprovagdo implicaria em impactos diretos em terras e povos indigenas (POR.. ., 2016).

A agéncia nacional de minera¢do (ANM) indeferiu mais de 50 processos interrompidos
que requereu pesquisa e exploragdo mineral em terras indigenas, sendo sdo gabriel da cachoeira
uma delas. Alguns dos requerentes foram a Vale e Mineracdo Taboca (LIMINAR. .., 2019).

Logo, a exploracdo da reserva de Morro dos Seis Lagos em Sdo Gabriel da Cachoeira
ndo deve ser realizada a curto e médio prazo, pois tem como impedimento o fato de se situar em

um territdrio indigena e ndo possuir uma infraestrutura (JUNIOR; CAMPOS, 2016).

A questdo da exploracdo de minerais na Amazonia ndo se restringe apenas as terras
indigena. A Amazonica tem sofrido diversas acdes humanas que afetam sua conserva¢do, como
por exemplo as queimadas e o garimpo. A floresta amazdnica representa um terco das florestas
tropicais do mundo e possui mais da metade da biodiversidade do planeta, atribuindo-lhe papéis

fundamentais na manutencao ecoldgica (A. .., 2016).

A vegetacdo alta e densa desta floresta impede que o fogo escape de campos agricolas e
pastagens, protegendo contra incéndios. E nesta floresta também que se encontra 20% da dgua
doce do mundo. Sua biodiversidade € um tesouro para a humanidade devido seu alto potencial

de desenvolvimento biotecnoldgico. A amazonia legal abriga 69% das terras indigenas do Brasil
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e 55% das populagdes indigenas, que necessitam da floresta para manterem seu modo de vida e
cultura (A..., 2016).

A floresta Amazonica possui um papel de escala mundial devido ao desempenho das
arvores, que reduzem os niveis de poluicao, as plantas conseguem retirar o gas carbdnico da
atmosfera e liberam oxigénio através do processo de fotossintese. Porém, o carbono € armazenado
para crescimento das plantas, e a queima da floresta libera novamente o gés carbonico para a
atmosfera, logo, as queimadas intensificam o efeito estufa, e consequentemente, as alteragcoes
climéaticas (GAMBARINI, 2019).

As queimadas € um processo final do desmatamento para converter uma édrea florestal
em pasto para a atividade pecudria. O imenso aumento das queimadas, em 2019, devem ter como
causa o alto desmatamento, pois nao houve outro fenomeno que explique tal ocorrido, uma vez
que ndo teve uma seca extrema ou eventos climdticos que intensificam as secas, como o El Nind
(MADEIRO, 2019).

As queimadas da Amazodnia alertaram diretamente a populacao do estado de Sao Paulo,
no dia 19 de agosto de 2019, ao faltar luz durante o dia, pois as 15h da tarde o dia virou
noite (VITORIO, 2019). Este fendmeno observado ocorreu devido ao encontro da fumaca dos
incéndios com nuvens de uma frente fria (OLIVEIRA, 2019).

Desta forma, a exploracao de niébio no estado do Amazonas deve ser impedida para
conservacao da floresta de importancia mundial. A exploracdo deste minério agravaria mais
ainda a situagdo da Amazonia, comprometendo seu papel de biodiversidade, manutencao do

ecossistema e disponibilidade para terras indigenas.
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CONCLUSAO

A tabela 7 mostra, resumidamente, 0s pontos positivos e negativos principais de cada

metal.

A partir dos dados experimentais obtidos e da revisdo bibliogréfica, é notdvel que a
decisdo de qual o melhor dcido de Lewis a ser utilizado nao pode ser restrito a fatores quimicos,
uma vez, que ao olhar apenas rendimento e seletividade, o uso do Nidbio é extremamente

tentador, mas devido a seus impactos sociais e ambientais, sua escolha ja ndo € mais tio atrativa.

Assim, o olhar de um quimico deve ser ampliado e ir além dos resultados obtidos em
bancada, deve-se sempre pensar ndo s6 nas consequéncias que havera no meio ambiente e na
sociedade, como no caso do niébio, mas também em como seu uso pode estar alimentando

condig¢des de trabalho precario, como a extracdo de cobalto.



52 Capitulo 5. Conclusdo
Tabela 7 — Comparagdo dos pontos positivos e negativos dos metais
Metal Pontos Positivos Pontos Negativos
Zinco
* Bom rendimento * Quantidade usada nfo ca-
) o talitica
* Baixa toxicidade
* Poucas jazidas no Brasil
Cobalto
* Baixa toxicidade * Jazidas localizadas
) . na Africa (Condi¢Oes
. Quantldade usada catali- de trabalho precdria e
tica Exploracao infantil)
Ouro
* Bom rendimento * Garimpo (uso de mercu-
) rio)
* Seletivo
o ) * Invasdo em terras indige-
» Ha jazidas no Brasil nas
* Alto custo
Merctrio
 Se para fins didaticos: Es- * Metal extremamente t6-
toque disponivel na uni- xico
versidade federal do ABC ) )
do complexo sintetizado * Baixo rendimento
por alunos da disciplina de
Quimica de Coordenacao
Niébio

« Otimo rendimento
e Seletivo

* Maiores jazidas no Brasil

Jazidas localizadas em ter-
ras indigenas no Amazo-
nas

Exploracdo minerdria traz
impactos a Amazonia

Fonte: Dados da pesquisa.
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PERSPECTIVA

Este projeto abre espago para continuidade, com os dados experimentais obtidos e a
realizac@o da revisao bibliografica, pode-se pesquisar formas de como aplicar a discussao da
quimica associada a sociedade e meio ambiente na graduacdo, gerando debates que incentivem os
alunos a tomarem decisdes com base na eficicia do acido de Lewis, toxicidade, disponibilidade,

problemas sociais, éticos, ambientais e politicos.
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APENDICE A

ESPECTROS DE RMN 'H, RAMAN E IV

A.1 Sintese Reagentes

A.1.1 Isopropoxibenzeno
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Figura 9 — RMN 'H do composto Isopropoxibenzeno em CDCI3 / 60 MHz / Intervalo § = 0 a 8 ppm
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Figura 11 — Infravermelho do complexo Co(Acac), (literatura) Fonte: Spectral Database for Organic Compounds
(SDBS, 1999)
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A.1.3 AuyClg
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Figura 13 — Raman do Au,Clg (literatura) Fonte: NALBANDIAN , L.; PAPATHEODOROU , G.N. Raman spectra
and molecular vibrations of Au2Cl6 and AuAlCl6. Elsevier Science, Vibrational Spectroscopy, 1992.
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A.2 Reacoes de Friedel-Crafts

A.2.1 Anisol

A211 ZnO
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Figura 14 — RMN 'H da reacio anisol com ZnO em CDCl3 / 500 MHz Intervalo § = 0 a 9 ppm
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A.2. Reagoes de Friedel-Crafts
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Figura 15 — RMN !H da reacio anisol com ZnO em CDCl3 / 500 MHz Intervalo &
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Figura 16 — RMN !H da reacio anisol com ZnO em CDCl3 / 500 MHz Intervalo § = 7.8 a 8.3 ppm
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Figura 17 — RMN 'H da reacio anisol com ZnO em CDCl3 / 500 MHz Intervalo § = 7.2 a 7.7 ppm
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Figura 18 — RMN !H da reacio anisol com ZnO em CDCl5 / 500 MHz Intervalo § = 6.8 a 7.1 ppm
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Figura 19 — RMN !H da reacio anisol com ZnO em CDCl3 / 500 MHz Intervalo & = 3.6 a 4.1 ppm
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Figura 20 — RMN 'H da reagio anisol com Co(acac), em CDCl3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo § = 0 a 9 ppm
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Figura 21 — RMN ' H da reagio anisol com Co(acac), em CDCI3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo § = 3.0 a 4.5 ppm
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Figura 22 — RMN 'H da reagio anisol com Co(acac), em CDCIl3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo § = 4.5 a 6.0 ppm
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Figura 23 — RMN 'H da reacio anisol com Co(acac), em CDCl3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo § = 6.5 a 8.5 ppm
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Figura 24 — RMN ' H da reagio anisol com Au,Cls em CDCl3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo § =0 a 10 ppm
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Figura 25 — RMN !H da reacio anisol com AuyCls em CDCI3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo § =9 a 10 ppm
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Figura 26 — RMN !H da reaciio anisol com AuyCls em CDCI3/CH,Cly / 60 MHz / Intervalo § = 6.5 2 9.0 ppm
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Figura 27 — RMN 'H da reacio anisol com AuyClg em CDCI3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo § = 3.5 a 5.5 ppm
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Figura 28 — RMN ' H da reacio anisol com Au,Cls em CDCI3/CH,>Cl, / 60 MHz / Intervalo § = 0.8 a 2.4 ppm
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Figura 29 — RMN 'H da reacdo anisol com NbCls em CDCI3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo &
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Figura 30 — RMN !H da reacio anisol com NbCls em CDCIl3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo § = 6.5 a 8.5 ppm
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Figura 31 — RMN !H da reaciio anisol com NbCls em CDCIl3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo § = 4.5 a 6.5 ppm
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Figura 32 — RMN ' H da reacio anisol com NbCls em CDCI3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo § = 3.5 a 4.5 ppm
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Figura 33 —- RMN 'H da reago anisol com K3[Cr(C>04)3] em CDCI3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo § = 0.0 a 12.5
ppm
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Figura 34 — RMN !H da reagio anisol com K3[Cr(C,04)3] em CDCI3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo § = 10.5 a 13.0
ppm
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Figura 35 - RMN ' H da reagio anisol com K3[Cr(C204)3] em CDCIl3/CH>Cly / 60 MHz / Intervalo § = 5.0 a 8.5
ppm
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A.2.16 Hg[Co(SCN)4]
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Figura 36 — RMN !H da reagio anisol com Hg[Co(SCN)4] em CDCIl3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo § = 0 a 12 ppm
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Figura 37 — RMN !'H da reagio anisol com Hg[Co(SCN)4] em CDCI3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo & = 10 a 12
ppm
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Figura 38 — RMN 'H da reagio anisol com Hg[Co(SCN)4] em CDCI3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo &
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Figura 39 - RMN 'H da reagfo anisol com Hg[Co(SCN)4] em CDCI3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo § = 1.5 a 4.5
ppm
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A.2.2 Isopropoxibenzeno
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Figura 40 — RMN 'H da reagio isopropoxibenzeno com ZnO CDCI3/CH,>Cl, / 60 MHz / Intervalo 8 = 0 a 9 ppm
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A.2.2.2 Co(acac),
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Figura 41 — RMN 'H da reagio isopropoxibenzeno com Co(acac), em CDCI3/CH>Cl, / 60 MHz / Intervalo &

a 10 ppm
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Figura 42 - RMN 'H da reagéo isopropoxibenzeno com Co(acac), em CDCI3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo &
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Figura 43 — RMN !H da reagio isopropoxibenzeno com Co(acac); em CDCl3/CH,Cly / 60 MHz / Intervalo & = 2
a5 ppm
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Figura 44 — RMN 'H da reaciio isopropoxibenzeno com Co(acac), em CDCI3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo & =
0.8 22.0 ppm
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Figura 46 — RMN 'H da reagio isopropoxibenzeno com Au,Cls em CDCI3/CH>Cl, / 60 MHz / Intervalo § = 6.5 a
9.0 ppm
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Figura 47 — RMN 1H da reacdo isopropoxibenzeno com AuyClg em CDCI3/CH,Cly / 60 MHz / Intervalo 6 = 3.5 a
6.0 ppm
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Figura 48 — RMN 'H da reacio isopropoxibenzeno com Au;Clg em CDCI3/CH,Cly / 60 MHz / Intervalo 8 = -1.0 a
2.5 ppm
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Figura 49 - RMN 'H da reagdo N,N-dimetilanilina com ZnO em CDCI3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo 6 =0a 9

ppm
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Figura 50 - RMN 'H da reacdo N,N-dimetilanilina com ZnO em CDCI3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo 6 = 6.5 a 8.5
ppm
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Figura 51 - RMN 1H da reag¢do N,N-dimetilanilina com ZnO em CDCI3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo 6 =4 a 6
ppm
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Figura 52 - RMN 1H da reagdo N,N-dimetilanilina com ZnO em CDCI3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo 6 =0 a 4
ppm
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Figura 53 — RMN ! H da reagiio N,N-dimetilanilina com Co(acac), em CDCl3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo &

a 10 ppm
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Figura 54 — RMN 'H da reacio N,N-dimetilanilina com Co(acac), em CDCI3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo § =
9.22a10.2 ppm
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Figura 56 — RMN !'H da reacio N,N-dimetilanilina com Co(acac), em CDCI3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo § =
4.8 2 6.0 ppm



A.2. Reagoes de Friedel-Crafts 105

5 52 8 e i
b4 S © s N N
|
N L
\ | | |
|
i
| ﬂ
l |
II55 \ i
‘ . a4
|
Oy ‘\ 0T o T IR0
\ |
/ \ j \
i w \\www/f\\ \w L e i
R N R s R N At P s g AN A AT Vet oD ANt b P A A
' 25 20 PPM

4.0 3.5 3.0

Figura 57 - RMN 'H da reagio N,N-dimetilanilina com Co(acac), em CDCI3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo & = 1
a4 ppm
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Figura 58 - RMN 'H da reacdo N,N-dimetilanilina com AuyClg em CDCI3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo § =0 a9
ppm
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Figura 59 — RMN 1H da reacdo N,N-dimetilanilina com AuyClg em CDCIl3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo 6 = 7.0 a
8.5 ppm
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Figura 60 — RMN IH da reacdo N,N-dimetilanilina com AuyClg em CDCI3/CH,Cl, / 60 MHz / Intervalo 6 = 2.8 a
4.0 ppm
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APENDICE B

ESPECTROS DE GC-MS

B.1 Anisol

B.1.1 ZnO

Anisol com ZnO

Number of Scans 1373
Time Range __4.000-39.951 |

o-metéxlblenzofenona

p-meléxiblenchenona

0
@
-1
©
Acido Benzoico g_
3 2
&
I T |
~
L / ] [\ —
13.97 2.36 83.68
[— (] [ —
r T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
6 8 10 2 6 18 20 22
Retention Time (min)
No. Peak Name tR (min) Area (%) Base Peak Mass
1 Acido Benzoico 7.824 13.967 105.100
2 6 15.416 2.358 135.400
3 p-metd 16.965 83.676 135.200
No. Name Structure Formula M Base Peak Mass tR (min)
3.
Y
1 Acido Benzoico 5\6¢1\7 /gH C7H602 122,037 105.100 7.810
o
8
0
3 5. 12
RN T
2 o-metéxibenzofenona Isl l U ‘M C14H1202 212.084 135.400 15.416
~ o N
1
CH.
Ha

Figura 61 — Cromatograma da reacdo Anisol com ZnO
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No. Name Structure Formula M Base Peak Mass‘ tR (min) \
[e]
10
g i
3 p-metéxibenzofenona T‘ “‘ ” “3 C14H1202 212.084 135.200 16.965
H32\0/1\2¢3 16\15//14

7

Figura 62 — Cromatograma da rea¢do Anisol com ZnO (continuaco)



B.1. Anisol

Anisol com ZnO

Formula CHO | FW 1221213 |

Count 54 ‘ Data Type Centroid Date 01 Mar 19 12:41 pm
File Name 1 3-1-2019 ANISOL ZNO BRUTO 1 Centroid | Inlet Model GC Mass Spec Model Varian Saturn
Piot Type Stick ‘ 'Retention Time 7.810 Scan 157 Tic 336.61

Total Signal 1972296

OH

1_3-1-2019_ANISOL_ZNO_BRUTO_1_CENTROID.ESP 1059

122—|

77—|

51-|

res 1157

45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100 105 110 115 120 125

m/z
No. m/z RI(%) DI
1 51.000 14.759 86479.000
2 77.100 73.908 | 433041.000
3 105.100 100.000 | 585922.000
4 122.100 87.996 515586.031

Figura 63 — Espectro de Massas; Reacdo Anisol com ZnO; T.R.=7.8; Acido benzéico
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APENDICE B. Espectros de GC-MS

No. m/z TIC(%)
1 50.000 2.588
2 51.000 4.385
3 52.100 0.671
4 53.000 0.268
5 54.000 0.031
6 55.000 0.073
7 60.100 0.003
8 61.100 0.229
9 62.100 0.235
10 | 63.100 0.245
11 64.100 0.025
12 | 65.100 0.661
13 | 66.200 0.479
14 | 67.200 0.020
15 |  68.400 0.005
16 | 69.300 0.008
17 | 70.700 0.005
18 | 72.200 0.002
19 | 73.100 0.319
20 | 74100 1.373
21 75.100 0.933
22 | 76.100 1214
23 | 77.100 21.956
24 | 78100 1.796
25 | 79.100 0.320
26 | 80.100 0.000
27 | 81.000 0.002
28 | 85.100 0.016
29 | 89300 0.018
30 | 91.200 0.016
31 92.100 0.049
32 | 93.100 0.198
33 | 94.200 0.678
34 | 95200 0.260
35 | 96300 0.005
36 | 104.100 0.145
37 | 105.100 29.708
38 | 106.100 2.314
39 [ 107.100 0.120
40 | 108.200 0.012
41 | 111.200 0.001
42 | 115.100 0.002
43 | 119100 0.005
44 | 121.200 0.174
45 | 122.100 26.141
46 | 123.100 1.998
47 | 124.000 0.259
48 | 154.200 0.003
49 | 179.200 0.002
50 | 180.200 0.001
51 | 202.200 0.003
52 | 210300 0.019
53 | 266.900 0.003
54 | 355.000 0.003

Figura 64 — Espectro de Massas; Reacio Anisol com ZnO; T.R.=7.8; Acido benzéico (continuagio)
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Anisol com ZnO

Formula C H O | FW  212.2439

Count 114 ‘ Data Type Centroid Date 01 Mar 19 12:41 pm
File Name 1_3-1-2019_ANISOL ZNO BRUTO_1 Centroid | Inlet Mode! GC |MassSpecModel Varian Saturn
Piot Type Stick ‘ Retention Time 15.416 Scan 464 | TIC 589.49
Total Signal 3403405
CHj
1_3-1-2019_ANISOL_ZNO_BRUTO_1_CENTROID.ESP 1359
77—|
2127
1951
1211
1671
92
51-| 1
1527 1819
R | R ol ‘ | | !

50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220

m/z

No. m/z RI(%) DI

1 77.300 69.721 402535.063
2 79.300 11.221 64785.000
3 92.300 13.390 77309.000
4 105.400 21.121 121945.016
5 121.400 38.985 | 225081.031
6 135.400 100.000 | 577352.063
7 167.400 20.134 116245.000
8 194.400 40.295 | 232644.016
9 195.300 44.224 255327.016
10 197.200 21.459 123893.016
11 211.200 11.788 68059.000
12 212.100 47.999 | 277126.031 |

Figura 65 — Espectro de Massas; Reacdo Anisol com ZnO; T.R.= 15.4; o-metéxibenzofenona
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No. m/z TIC(%) | [ No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 50.100 0.591 30 | 89.300 0.171 59 | 126.400 0.077 88 | 171.200 0.013
2 51.100 1.695 31 90.400 0.046 60 | 127.400 0.030 89 | 177.400 0.079
3 52.100 0.099 32 | 91.400 0.685 61 | 128.500 0.037 90 | 178.400 0.035
4 53.100 0.059 33 | 92300 2.272 62 | 129.500 0.024 91 | 179.300 0.001
5 57.700 0.002 34 | 93.400 0.229 63 | 133.500 0.347 92 | 180.300 0.109
6 61.200 0.044 35 | 94300 0.010 64 | 134.500 0.671 93 | 181.400 0.880
7 62.200 0.160 36 | 95.400 0.085 65 | 135.400 16.964 94 | 182.400 0.135
8 63.200 1.024 37 | 98300 0.040 66 | 136.400 1.186 95 | 183.400 0.502
9 64.300 0.551 38 | 99.200 0.011 67 | 137.400 0.108 96 | 184.400 0.052
10 | 65.300 0.161 39 | 100.300 0.006 68 | 138.300 0.006 97 | 185.400 0.006
11 66.300 0.026 40 | 101.500 0.001 69 | 139.300 0.417 98 | 193.500 0.470
12 | 69.100 0.021 41 | 102,300 0.021 70 | 140.400 0.091 99 | 194.400 6.836
13 | 69.900 0.008 42 | 104.700 0.032 71 | 141.300 0.354 100 | 195.300 7.502
14 | 73400 0.001 43 | 105.400 3.583 72 | 142400 0.023 101 | 196.300 1.170
15 | 74300 0.253 44 | 106.400 0.303 73 | 150.400 0.116 102 | 197.200 3.640
16 | 75.300 0.305 45 | 107.400 0.916 74 | 151.400 0.330 103 | 198.200 0.427
17 | 76.400 0.801 46 | 108.400 0.032 75 | 152.400 1.107 104 | 199.200 0.033
18 | 77.300 11.827 47 | 111.300 0.007 76 | 153.400 0.565 105 | 209.300 0.002
19 | 78.300 1.161 48 | 113.500 0.056 77 | 154.400 0.081 106 | 210.400 0.031
20 | 79.300 1.904 49 | 114.400 0.034 78 | 155.400 0.119 107 | 211.200 2.000
21 80.300 0.110 50 | 115.500 0.581 79 | 156.400 0.001 108 | 212.100 8.143
22 | 81.200 0.001 51 | 116.400 0.046 80 | 163.500 0.013 109 | 213.000 1.140
23 | 82300 0.006 52 | 118.400 0.033 81 | 164.400 0.005 110 | 214.000 0.082
24 | 83300 0.001 53 | 119.400 0.052 82 | 165.400 1.179 111 | 226,500 0.006
25 | 84300 0.005 54 | 120.500 0.363 83 | 166.400 0.404 112 | 228.200 0.027
26 | 85.400 0.005 55 | 121.400 6.613 84 | 167.400 3416 113 | 229.500 0.013
27 | 86300 0.043 56 | 122.400 0.402 85 | 168.400 0.693 114 | 231.400 0.006
28 | 87.300 0.067 57 | 123.400 0.009 86 | 160.300 0.643
29 | 88200 0.007 58 | 125.300 0.001 87 | 170.400 0.074

Figura 66 — Espectro de Massas; Reacéo Anisol com ZnO; T.R.= 15.4; o-metéxibenzofenona (continuacio)
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Anisol com ZnO

Formula C H O | FW  212.2439

Count 93 ‘ Data Type Centroid Date 01 Mar 19 12:41 pm
File Name 1_3-1-2019_ANISOL ZNO BRUTO_1 Centroid | Inlet Mode! GC | Mass Spec Model Varian Saturn
Piot Type Stick ‘ Retention Time 16.965 Scan 526 | TIC 265.83
Total Signal 33485284
o
~
o]
1_3-1-2019_ANISOL_ZNO_BRUTO_1_CENTROID.ESP 135‘|
212—|
77—|
921 1079 181—|
51'| ‘ ‘ 125 152—| 197_|
I | i _ L. _] | N . . o .

50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 180 200 210 220

m/z
No. m/z RI(%) DI
1 77.100 25.044 |3154667.500
2 135.200 100.000 [12596295.000
3 212.100 58.631  |7385329.000

Figura 67 — Espectro de Massas; Reacdo Anisol com ZnO; T.R.= 17.0; p-metéxibenzofenona
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No. m/z TIC(%) || No. m/z TIC(%) No. mz TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 50.000 0.450 25 | 88.200 0.057 49 | 116.300 0.075 73 | 167.200 0.004
2 51.000 1111 26 | 89.100 0.157 50 | 119.200 0.120 74 | 168.200 0.276
3 52.100 0.045 27 | 90.100 0.026 51 | 121.200 0.001 75 | 169.200 0.802
4 53.100 0.058 28 | 91.200 0.033 52 | 125.300 0.155 76 | 170.200 0.105
5 54.200 0.008 29 | 92.200 2.284 53 | 126.200 0.066 77 | 176.100 0.005
6 61.100 0.012 30 | 93.200 0.139 54 | 127.200 0.018 78 | 180.200 0.095
7 62.000 0.166 31 | 94100 0.018 55 | 133.300 0.001 79 | 181.200 2.228
8 63.100 1.080 32 | 95200 0.057 56 | 134.300 0.007 80 | 182.200 0.309
9 64.100 1.061 33 | 97.200 0.004 57 | 135.200 37.617 81 | 183.300 0.022
10 | 65100 0.078 34 | 98.100 0.007 58 | 136.200 3.029 82 | 184.200 0.171
11 | 66100 0.020 35 | 99.200 0.012 59 | 137.200 0.318 83 | 195.200 0.190
12 | 69.700 0.013 36 | 100.200 0.008 60 | 139.200 0.449 84 | 196.200 0.234
13 | 73200 0.002 37 | 101.100 0.018 61 | 140.200 0.176 85 | 197.200 0.248
14 | 74.200 0.204 38 | 102.100 0.014 62 | 141.200 0.572 86 | 211.300 1.351
15 | 75.100 0.267 39 | 103.400 0.003 63 | 142.200 0.063 87 | 212,100 22,055
16 | 76100 0.490 40 | 104.200 0.053 64 | 149.200 0.002 88 | 213.100 2.975
17 | 77.100 9.421 41 | 105,200 2.348 65 | 150.100 0.032 89 | 214.100 0.335
18 | 78100 0.680 42 | 106.200 0.176 66 | 151.200 0.155 90 | 215.100 0.001
19 | 79.100 0.460 43 | 107.200 2435 67 | 152.200 0.534 91 | 218.300 0.011
20 | 80.200 0.022 44 | 108.300 0.124 68 | 153.200 0.380 92 | 289.100 0.002
21 | 81.200 0.000 45 | 111.200 0.037 69 | 154.200 0.040 93 | 319.200 0.007
22 | 84.800 0.000 46 | 113.200 0.101 70 | 155.300 0.041
23 | 86.200 0.018 47 | 114.200 0.104 71 | 156.200 0.002
24 | 87.100 0.020 48 | 115.300 0796 || 72 | 165300 0.025

Figura 68 — Espectro de Massas; Reacéo Anisol com ZnO; T.R.= 17.0; p-metéxibenzofenona (continuacio)
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B.1.2 Co(acac);

Anisol com Co(acac)2

Number of Scans 1902

Time Range 4.020-39.979 |
Descophecido
p-metéxibenzofenona
~
S
©
|
o-metéxibgnzofenona
wn
«Q
«
©
(303
©
©
L
|
Acido Benzoico '
L Desconhecido
oy '
™ o
@ S ‘
| S
T I
| “\ L
S | I\ I M A
22.68 1.74 9.01 58.70
— = = ==
R e e o e B o LI o i o e e o B LRI I B e o o
10 12 14 16 18 20 22
Retention Time (min)
No. Peak Name tR (min) Area (%) Base Peak Mass
1 Acido Benzoico 8.341 22.677 104.900
2 Desconhecido 10.570 1.741 135.000
3 o-metdxibenzofenona 16.385 9.005 135.100
4 Desconhecido 17.663 7.874 105.000
5 p-metdxibenzofenona 18.017 58.703 135.100
No. Name Structure Formula M Base Peak Mass tR (min)
o}
/3\ /l7l\
1 Acido Benzoico Tl R 1| OH C7HB02 122.037 104.900 8.341
8
6 2
\4&

Figura 69 — Cromatograma da rea¢do Anisol com Co(acac),



118

APENDICE B. Espectros de GC-MS

Name

Structure

Formula

Base Peak Mass

o-metoxibenfenona

C14H1202

212.084

135.100

tR (min)

16.385

p-metoxibenzofenona

C14H1202

212.084

135.100

18.017

Figura 70 — Cromatograma da rea¢do Anisol com Co(acac), (continuagdo)
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Anisol com Co(acac)2

Formula CHO |FW 1221213 |

Count 114 | Data Type Centroid | Date 28 Mar 19 08:11 pm
File Name BEATRIZ1 3-28-2019 BRUTO ANISOL CO(ACAC)2 1 Centroid

Inlet Model GC Mass Spec Model Varian Saturn | Plot Type Stick

Retention Time __ 8.341 Scan 233 | Tic 322.06

Total Signal 1867049

OH

1221

1207

BEATRIZ1_3-28-2019_BRUTO_ANISOL_CO(ACAC)2_1_tratado_CENTROID .esp 1059
77-|
511
= 94
65 —| 1 104
85
| Lo Lull, #1 | 1
BLELIN BLELEL LIS B L L L L L L L L L L L LB L L L L L L L L L L L LA B LA AL B
32 40 48 56 64 72 80 88 96 104 112
mi/z
No. m/z RI(%) DI
1 50.900 12.065 69943.000
2 77.000 61.291 | 355318.000
3 104.900 100.000 | 579721.000
4 121.900 91.718 | 531710.063

120 128

Figura 71 — Espectro de Massas; Reac@o Anisol com Co(acac),; TR.= 8.3; Acido benzéico
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No. m/z TIC(%) | [ No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 49.900 2.366 30 | 91.100 0.002 59 | 153.400 0.001 88 | 587.400 0.000
2 50.900 3.746 31 91.900 0.022 60 | 154.300 0.001 89 | 617.900 0.001
3 51.900 0.508 32 | 93.000 0.115 61 | 162.400 0.001 90 | 640.100 0.001
4 52.900 0.292 33 | 94.000 0.674 62 | 166.900 0.000 91 | 675500 0.000
5 53.800 0.019 34 | 95.000 0.245 63 | 167.900 0.005 92 | 676.500 0.001
6 54.900 0.009 35 | 96.000 0.068 64 | 179.000 0.033 93 | 677.700 0.001
7 56.700 0.000 36 | 98.900 0.003 65 | 179.900 0.000 94 | 695.100 0.001
8 60.100 0.041 37 | 103.100 0.028 66 | 180.700 0.005 95 | 732.100 0.000
9 61.000 0.258 38 | 104.000 0.204 67 | 186.900 0.000 96 | 733.100 0.001
10 | 61.900 0.308 39 | 104.900 31.050 68 | 193.000 0.004 97 | 763.800 0.001
11 63.000 0.315 40 | 106.000 2.270 69 | 195.400 0.000 98 | 784.800 0.001
12 | 64.000 0.087 41 | 106.900 0.164 70 | 207.400 0.001 99 | 799.400 0.001
13 | 65.000 0.405 42 | 109.600 0.001 71 | 208.100 0.001 100 | 827.900 0.001
14 | 66.000 0.459 43 | 119.500 0.001 72 | 208.900 0.001 101 | 829.400 0.001
15 | 67.100 0.050 44 | 120.400 0.006 73 | 225.800 0.001 102 | 873.800 0.001
16 | 71.900 0.022 45 | 121.200 0.200 74 | 226.500 0.001 103 | 875.600 0.001
17 | 73.000 0.332 46 | 121.900 28.479 75 | 227.800 0.001 104 | 894.400 0.001
18 | 73.900 1616 47 | 122.900 2.340 76 | 232.000 0.001 105 | 903.400 0.001
19 | 75.000 0.834 48 | 124.000 0.147 77 | 244700 0.001 106 | 904.800 0.001
20 | 76.000 0.958 49 | 124.800 0.020 78 | 251.800 0.012 107 | 905.700 0.001
21 77.000 19.031 50 | 126.900 0.065 79 | 406.800 0.000 108 | 939.800 0.001
22 | 78.000 1.635 51 | 128.100 0.024 80 | 438.500 0.001 109 | 941.000 0.001
23 | 79.000 0.346 52 | 131.400 0.001 81 | 518.700 0.000 110 | 951.400 0.001
24 | 80.000 0.048 53 | 133.200 0.001 82 | 519.800 0.001 111 | 956.600 0.001
25 | 81.000 0.004 54 | 134.200 0.001 83 | 525.400 0.001 112 | 958.400 0.001
26 | 84.100 0.002 55 | 135.300 0.001 84 | 547.400 0.001 113 | 995.800 0.001
27 | 85.000 0.046 56 | 139.000 0.007 85 | 548.800 0.001 114 | 996.700 0.001
28 | 87.700 0.003 57 | 151.900 0.001 86 | 574.200 0.000
29 | 89.800 0.022 58 | 152.700 0.001 87 | 585.400 0.001

Figura 72 — Espectro de Massas; Reacdo Anisol com Co(acac),; T.R.= 8.3; Acido benzéico (continuagio)
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Anisol com Co(acac)2

Formula ¢ H O |FW  212.2439
Count 135 [ Data Type Centroid [ Date 28 Mar 19 08:11 pm
File Name BEATRIZ1 3-28-2019 BRUTO_ANISOL _CO(ACAC)2 1_Centroid
Inlet Model GC | Mass Spec Model Varian Saturn__| Plot Type Stick
Refention Time __ 16.385 | Scan 673 | 1ic 534.22
Total Signal 6514759
CHs
BEATRIZ1_3-28-2019_BRUTO_ANISOL_GO(AGAG)2_1_tratado_CENTISID esp
m 212
195+
1211
167-|
92-|
511 181
1521
| T ull \ L1l 11| R | ‘ (L ‘
T T e
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220
mi/z
No. ml/z RI(%) DI
1 77.000 44767 | 545932.875
2 92.000 11.006 | 145187.953
3 | 105000 | 21241 | 259027.906
4 | 121000 | 36.099 | 440228875
5 | 135100 | 100.000 |1219492.625
6 | 167.000 17.515 | 213590.938
7 | 194000 | 37.350 | 455480.844
8 | 195000 | 39.850 | 485961.844
9 | 196900 | 22133 | 269914.938
10 | 211.000 10.801 | 131719.953
11 | 211.900 | 43.598 | 531671.813

Figura 73 — Espectro de Massas; Reac@o Anisol com Co(acac); T.R.= 16.4; o-metoxibenzofenona
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No. m/z TIC(%) | [ No. m/z TIC(%)
1 49.900 0.567 69 | 142.200 0.015
2 50.900 1.302 70 | 143.100 0.007
3 51.900 0.151 71 | 143.800 0.002
4 52.900 0.026 72 | 144600 0.002
5 53.900 0.031 73 | 150.000 0.184
6 54.800 0.024 74 | 151.000 0.340
7 56.300 0.002 75 | 152.100 0.915
8 57.400 0.016 76 | 153.000 0.626
9 61.000 0.024 77 | 154.100 0.106
10 | 62.000 0.157 78 | 155.100 0.118
11 63.000 0.613 79 | 155.800 0.001
12 | 63.900 0.383 80 | 157.100 0.005
13 | 64.900 0.030 81 | 164.000 0.014
14 | 69.500 0.053 82 | 165.000 1.646
15 | 70.400 0.021 83 | 166.000 0.463
16 | 74.000 0.180 84 | 167.000 3.279
17 | 75.000 0.262 85 | 168.000 0.895
18 | 76.000 0.426 86 | 169.000 0.654
19 | 77.000 8.380 87 | 170.100 0.052
20 | 78.000 0.685 88 | 171.000 0.061
21 79.000 1.634 89 | 177.000 0.126
22 | 80.000 0.123 90 | 178.000 0.012
23 | 82.000 0.003 91 | 179.000 0.000
24 | 83.100 0.028 92 | 180.000 0.080
25 | 84.000 0.010 93 | 181.100 1.591
26 | 84.900 0.043 94 | 182.000 0177
27 | 85900 0.020 95 | 183.000 0.445
28 | 86.900 0.051 9% | 184.100 0.196
29 | 88.000 0.002 97 | 186.300 0.002
30 | 89.000 0.100 98 | 193.100 0.507
31 89.900 0.136 99 | 194.000 6.992
32 | 91.000 0.760 100 | 195.000 7.459
33 | 92.000 2.229 101 | 196.000 1.695
34 | 93.000 0.140 102 | 196.900 4.143
35 | 95.000 0.089 103 | 198.000 0.540
36 | 99.000 0.007 104 | 199.000 0.053
37 | 100.900 0.001 105 | 208.900 0.011
38 | 102.000 0.013 106 | 210.100 0.034
39 [ 103.900 0.017 107 | 211.000 2.022
40 | 105.000 3.976 108 | 211.900 8.161
41 | 106.000 0.347 109 | 212.900 1.228
42 | 107.000 0.660 110 | 214.000 0.145
43 | 108.000 0.098 111 | 221.600 0.001
44 | 110.000 0.002 112 | 227.500 0.083
45 | 111.000 0.024 113 | 229.600 0.024
46 | 113.100 0.085 114 | 237.100 0.000
47 | 115.100 0.520 115 | 249.200 0.001
48 | 116.100 0.015 116 | 271.200 0.001
49 | 118.100 0.073 117 | 421.300 0.000
50 | 119.000 0.062 118 | 423.000 0.004
51 | 120.000 0.374 119 | 557.800 0.002
52 | 121.000 6.757 120 | 583.300 0.002
53 | 122.000 0478 121 | 585.500 0.001
54 | 123.100 0.033 122 | 674.600 0.000
55 | 124.300 0.001 123 | 737.900 0.000
56 | 125.000 0.022 124 | 756.800 0.002
57 | 126.100 0.158 125 | 757.900 0.001
58 | 127.000 0.002 126 | 758.800 0.001
50 | 129.100 0.043 127 | 824.400 0.000
80 | 133.000 0.376 128 | 846.400 0.002
61 | 134.100 0.834 129 | 862.900 0.003
62 | 135.100 18.719 130 | 868.600 0.001
63 | 136.000 1.350 131 | 892.300 0.001
64 | 137.000 0.128 132 | 894.300 0.002
65 | 138.100 0.000 133 | 924.600 0.000
66 | 139.000 0.471 134 | 940.300 0.001
67 | 140.000 0.067 135 | 971.600 0.001
68 | 141.000 0.451

Figura 74 — Espectro de Massas; Reacdo Anisol com Co(acac)z; T.R.= 16.4; o-metoxibenzofenona (continuagéo)
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Formula C H O

Anisol com Co(acac)2

Fw 212.2439

Count 127 Data Type Centroid ‘ Date 28 Mar 19 08:11 pm
File Name BEATRIZ1 3-28-2019 BRUTO_ANISOL CO(ACAC)2_1_Centroid
Inlet Mode! GC Mass Spec Model Varian Saturn ‘ Plot Type Stick
Retention Time 18.017 Scan 767 \ TIC 265.43
Total Signal 18671418
(@]
i
CH,
BEATRIZ1_3-28-2019_BRUTO_ANISOL_GO(ACAC)2_1_tratado_CENTRSTD esp
2121
77—|
o2q 107q 1819
64+ 141 1699 197+
i | . | L A ! . .
L o o o o e
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220
m/z

No. m/z RI(%) DI

1 77.000 20.060 |1411085.375

2 135.100 100.000 |7034326.500

3 212.000 65.155 |4583216.000

Figura 75 — Espectro de Massas; Reac@o Anisol com Co(acac),; T.R.= 18.0; p-metoxibenzofenona
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No. m/z TIC(%) | [ No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 50.000 0.384 34 | 99.800 0.000 67 | 150.100 0.085 100 | 273.600 0.000
2 51.000 0.835 35 | 102.100 0.001 68 | 151.000 0.103 101 | 356.400 0.001
3 51.900 0.005 36 | 104.000 0.074 69 | 152.100 0.389 102 | 423.800 0.000
4 53.000 0.069 37 | 105.100 1.992 70 | 153.100 0.286 103 | 424.800 0.000
5 53.900 0.023 38 | 106.100 0.181 71 | 154.100 0.057 104 | 468.700 0.000
6 56.000 0.007 39 | 107.100 2.367 72 | 155.100 0.010 105 | 469.500 0.000
7 58.200 0.003 40 | 108.000 0.154 73 | 156.200 0.013 106 | 526.400 0.001
8 61.000 0.040 41 | 109.000 0.020 74 | 160.900 0.001 107 | 527.800 0.000
9 62.000 0.086 42 | 110.000 0.011 75 | 162.500 0.000 108 | 548.800 0.000
10 | 63.000 0.844 43 | 112,000 0.004 76 | 164.900 0.040 109 | 570.300 0.001
11 64.000 0.900 44 | 113.100 0.066 77 | 166.900 0.034 110 | 599.700 0.001
12 | 65.100 0.040 45 | 114.300 0.000 78 | 168.000 0.349 111 | 622,600 0.000
13 | 66.000 0.009 46 | 115.100 0.653 79 | 169.100 0.916 112 | 623.500 0.001
14 | 74.000 0.214 47 | 116.100 0.016 80 | 170.100 0.111 113 | 654.200 0.001
15 | 75.000 0.240 48 | 119.100 0.065 81 | 180.100 0.130 114 | 689.200 0.000
16 | 76.000 0.376 49 | 120.100 0.008 82 | 181.100 2.641 115 | 701.200 0.000
17 | 77.000 7.557 50 | 122.800 0.018 83 | 182.100 0.519 116 | 710.100 0.001
18 | 78.000 0415 51 | 125.100 0.150 84 | 183.200 0.069 117 | 711.800 0.001
19 | 79.000 0.375 52 | 126.000 0.018 85 | 184.100 0.192 118 | 730.800 0.000
20 | 80.100 0.001 53 | 127.200 0.061 86 | 195.100 0.204 119 | 769.200 0.000
21 81.000 0.020 54 | 133.200 0.011 87 | 196.100 0.318 120 | 769.900 0.000
22 | 85.000 0.025 55 | 134.400 0.003 88 | 197.100 0.368 121 | 865.800 0.001
23 | 86.000 0.044 56 | 135.100 37.674 89 | 198.100 0.040 122 | 889.500 0.000
24 | 86.900 0.057 57 | 136.100 2.854 90 | 207.300 0.002 123 | 904.700 0.000
25 | 88.000 0.051 58 | 137.100 0.190 91 | 209.200 0.001 124 | 934.500 0.001
26 | 89.100 0.119 59 | 138.000 0.032 92 | 209.800 0.000 125 | 965.900 0.000
27 | 91.000 0.028 60 | 139.100 0.550 93 | 211.200 1.506 126 | 967.200 0.001
28 | 92.000 1.963 61 | 140.100 0.238 94 | 212.000 24.547 127 | 997.200 0.000
29 | 93.100 0.076 62 | 141.100 0.648 95 | 212.900 3.705
30 | 93.900 0.017 63 | 142,100 0.044 96 | 213.900 0.332
31 95.000 0.038 64 | 142,900 0.003 97 | 215.000 0.021
32 | 96.200 0.000 65 | 145.200 0.000 98 | 228.700 0.000
33 | 99.000 0006 || 66 | 149.100 0.017 99 | 238400 0.000

Figura 76 — Espectro de Massas; Reac@o Anisol com Co(acac); T.R.= 18.0; p-metoxibenzofenona (continuagéo)
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B.1.3 AuCl3

Anisol com AuClI3

4 Jun 2019
Number of Scans 1305
Time Range 4.000-39.969 |
105
v
unkr_wwn
136
v
p-metéxiblenzofenona
[oo]
o
(=]
©
|
|
105 ©
U [}
Acido E:enzmco © ‘
2 1|
5]
@ |
T L
I AN
7.83 3.74 76.54
[ = M
L e o o o o B L LB e e AR man
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Retention Time (min)
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I
unkrlmwn
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p—metéxibgnzofenona
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(=]
(=2}
©
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r [=2]
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Acido Blenzomo ©
© \
a |w
T | |
A ‘ J “
7.83 3.74 76.54
= 4 il
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 36 38 40

Retention Time (min)

No. Peak Name tR (min) Area (%) Base Peak Mass
1 Acido Benzoico 7.538 7.831 105.300
2 unknown 16.595 11.894 105.200
3 | p-metéxibenzofenona 16.908 76.539 135.500
No. Name Structure Formula M Base Peak Mass tR (min)
o]
2
; e AN
1 Acido Benzoico T| \] OH C7H602 122.037 105.300 7.538
8
2
NF
0
2
5/3§1/7\1D/“\\13
2 ometoxibenzoferona | I LIl L1 c1an1202 212,084 135.800 15.397
N o N
‘\5
s

Figura 77 — Cromatograma da reacao Anisol com Au,Clg
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No. Name ‘ Structure Formula M Base Peak Mass‘ tR (min)
o]
]
T/J§1/7\m/h\\u
3 p-metéxibenzofenona ﬁl\d 41 !L\M//!S C14H1202 212.084 135.500 16.908

Figura 78 — Cromatograma da rea¢do Anisol comcAu,Clg (continuacio)
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Anisol com AuCI3

Formula cHO |FW 1221213 |

Count 121 [ Data Type Centroid | Date 12 Apr 19 01:38 pm

File Name 2-4-12-2019 BRUTO ANISOL AUCL3 1 Centroid Inlet Model GC
Mass Spec Model Varian Saturn | Plot Type Stick Retention Time 7.538 Scan 134
1IC 273.66 | Total Signal 216004
2-4-12-2019_BRUTO_ANISOL_AUCL3_1_CENTROID.ESP 105

1221
77—|
51"|
1
‘ 66 r1oe
65 94
89 120
| .-lw .,\\‘4 1 -lw 1
S
32 40 48 56 64 72 80 88 9 104 112 120 128
miz

No. m/z RI(%) DI

1 77.100 41293 | 32593.939

2 | 105300 | 100.000 | 78932.859

3 | 122000 | 83917 | 66237.883

Figura 79 — Espectro de Massas; Reacdo Anisol com AuyClg; T.R.=7.5; Acido benzéico
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No. m/z TIC(%) | [ No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 50.100 1.993 32 | 84.400 0.000 63 | 138.900 0.000 94 | 243300 0.001
2 51.100 3.453 33 | 87.500 0.000 64 | 141.900 0.001 95 | 245200 0.000
3 52.100 0.452 34 | 89.000 0.001 65 | 143.900 0.001 96 | 251.900 0.000
4 53.100 0.241 35 | 90.300 0.004 66 | 149.300 0.000 97 | 252.900 0.001
5 54.200 0.033 36 | 91.200 0.010 67 | 151.100 0.000 98 | 402.900 0.001
6 55.100 0.044 37 | 92100 0.012 68 | 152.000 0.005 99 | 404.000 0.000
7 56.000 0.000 38 | 93200 0.067 69 | 152.800 0.001 100 | 411.700 0.000
8 57.100 0.000 39 | 94.200 0.472 70 | 163.700 0.000 101 | 451.000 0.000
9 60.100 0.016 40 | 95.200 0.142 71 | 172.000 0.001 102 | 468.000 0.000
10 | 61.200 0.218 41 96.300 0.004 72 | 174.400 0.000 103 | 478.600 0.001
11 62.200 0.125 42 | 97.000 0.000 73 | 175.300 0.001 104 | 479.600 0.001
12 | 63.200 0.192 43 | 99.100 0.000 74 | 178.800 0.001 105 | 538.300 0.000
13 | 64.200 0.050 44 | 99.800 0.000 75 | 179.900 0.006 106 | 589.500 0.000
14 | 65.200 0.455 45 | 101.900 0.001 76 | 180.900 0.001 107 | 610.000 0.000
15 | 66.200 0.469 46 | 102,600 0.001 77 | 183.000 0.001 108 | 621.700 0.000
16 | 67.200 0.024 47 | 103.700 0.012 78 | 191.000 0.001 109 | 623.200 0.000
17 | 68.200 0.001 48 | 105.300 36.542 79 | 197.800 0.001 110 | 641.600 0.001
18 | 69.300 0.000 49 | 106.300 2.345 80 | 203.900 0.001 111 | 652.400 0.000
19 | 70.500 0.001 50 | 107.300 0.153 81 | 205.000 0.001 112 | 654.200 0.000
20 | 71.400 0.000 51 | 109.500 0.000 82 | 210.200 0.001 113 | 655.100 0.000
21 72.100 0.006 52 | 116.500 0.000 83 | 211.800 0.001 114 | 733.500 0.001
22 | 73300 0.261 53 | 119.900 0.000 84 | 213.300 0.000 115 | 762.200 0.000
23 | 74300 1.219 54 | 122.000 30.665 85 | 219.800 0.001 116 | 772.500 0.001
24 | 75300 0.521 55 | 123.000 2.100 86 | 225.000 0.000 117 | 775.400 0.000
25 | 76.300 0.862 56 | 124.000 0.207 87 | 225.900 0.000 118 | 792.300 0.000
26 | 77.100 15.090 57 | 126.400 0.000 88 | 227.000 0.000 119 | 886.700 0.001
27 | 78100 1.268 58 | 128.000 0.001 89 | 227.800 0.000 120 | 907.700 0.000
28 | 79.100 0.181 59 | 129.500 0.000 90 | 233.800 0.001 121 | 986.200 0.001
29 | 80.100 0.022 60 | 136.200 0.000 91 | 235.800 0.001
30 | 81.100 0.005 61 | 136.900 0.000 92 | 236.900 0.000
31 82.200 0.000 62 | 137.900 0.000 93 | 242100 0.000

Figura 80 — Espectro de Massas; Reacio Anisol com AuyCls; T.R.=7.5; Acido benzéico (continuagio)
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Anisol com AuCI3

Formula ¢ H O Fw 212.2439
Count 207 | Data Type Centroid | Date 12 Apr 19 01:38 pm
File Name 2-4-12-2019 BRUTO_ANISOL _AUCL3 1 Centroid Inlet Model GC
Mass Spec Model Varian Saturn | Plot Type Stick Retention Time 15.397 Scan 416
TIC 486.73 | Total Signal 616769
CH5
2-4-12-2019_BRUTO_ANISOL_AUCL3_1_CENTROID.ESP 1361
212—]
m 196
1681
106
93—| 1
511
153‘| 182-]
1 |‘ iR e Lol Al |H Ll ‘ .
o B B e B LA B T B I B e B e AL mam
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220
m/z
No. m/z RI(%) DI
1 77.400 46.946 59489.008
2 105.900 11.302 14321.002
3 122.000 24.647 31232.006
4 135.800 100.000 126717.023
5 168.000 14.816 18775.004
6 194.900 42.780 54209.008
7 195.600 44.983 57001.008
8 197.400 24.971 31642.006
9 212.000 55.115 69840.008

Figura 81 — Espectro de Massas; Reacdo Anisol com Au,Clg; T.R.= 15.4; o-metoxibenzofenona



130 APENDICE B. Espectros de GC-MS

No. m/z TIC(%) | [ No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 50.200 0.384 54 | 111.200 0.001 107 | 182.900 0.237 160 | 628.400 0.001
2 51.200 1.255 55 | 113.100 0.001 108 | 184.000 0.402 161 | 642.400 0.001
3 52.200 0.075 56 | 113.800 0.034 109 | 184.800 0.144 162 | 654.100 0.001
4 53.200 0.073 57 | 114.400 0.015 110 | 186.500 0.001 163 | 656.600 0.001
5 54.300 0.009 58 | 115.400 0.050 111 | 194.900 8.789 164 | 664.600 0.001
6 55.200 0.014 59 | 116.200 0.297 112 | 195.600 9.242 165 | 665.700 0.001
7 56.300 0.001 60 | 117.000 0.045 113 | 196.500 1.360 166 | 666.600 0.001
8 57.100 0.001 61 | 117.900 0.001 114 | 197.400 5.130 167 | 686.700 0.000
9 57.900 0.013 62 | 119.100 0.043 115 | 198.300 0.624 168 | 691.600 0.001
10 | 60.100 0.001 63 | 120.000 0.034 116 | 199.300 0.044 169 | 703.100 0.000
11 61.300 0.013 64 | 122.000 5.064 117 | 200.200 0.001 170 | 708.900 0.001
12 | 62.300 0.109 65 | 123.000 0.538 118 | 202.100 0.000 171 | 712,600 0.001
13 | 63400 0.665 66 | 124.700 0.001 119 | 203.300 0.001 172 | 726.900 0.001
14 | 64.400 0.509 67 | 126.000 0.001 120 | 209.300 0.001 173 | 728.300 0.001
15 |  65.400 0.136 68 | 127.100 0.060 121 | 212,000 11.324 174 | 748.000 0.001
16 | 66.400 0.016 69 | 128.100 0.036 122 | 212.900 1.499 175 | 748.700 0.001
17 | 70.000 0.015 70 | 129.300 0.015 123 | 214.000 0.152 176 | 749.400 0.001
18 | 70.900 0.001 71 | 130.800 0.001 124 | 215.300 0.001 177 | 759.500 0.001
19 | 73.400 0.001 72 | 132.800 0.001 125 | 216.100 0.001 178 | 769.400 0.001

20 | 74500 0.222 73 | 134300 0.231 126 | 222.300 0.001 179 | 788.700 0.001

21 75.500 0.240 74 | 135.800 20.545 127 | 226.900 0.001 180 | 789.700 0.001

22 | 76.600 0.561 75 | 136.800 1.197 128 | 227.900 0.073 181 | 805.900 0.000

23 | 77.400 9.645 76 | 137.800 0.116 129 | 229.100 0.027 182 | 827.800 0.001

24 | 78.400 0.887 77 | 138.900 0.006 130 | 230.600 0.001 183 | 828.800 0.000

25 | 79.400 1.745 78 | 139.900 0.381 131 | 231.600 0.027 184 | 851.000 0.000

26 | 80500 0.118 79 | 140.900 0.106 132 | 235.900 0.001 185 | 861.700 0.000
27 | 81400 0.006 80 | 141.900 0.322 133 | 351.300 0.001 186 | 872.800 0.001
28 | 82500 0.001 81 | 142.800 0.039 134 | 406.800 0.001 187 | 874.400 0.001
29 | 83300 0.001 82 | 143700 0.001 135 | 408.500 0.001 188 | 891.000 0.001
30 | 84500 0.001 83 | 144.900 0.003 136 | 409.700 0.001 189 | 892.200 0.001
31 86.600 0.027 84 | 149.700 0.001 137 | 417.500 0.001 190 | 893.800 0.001
32 | 87.500 0.049 85 | 151.100 0.087 138 | 418.200 0.000 191 | 912.800 0.001
33 | 88.600 0.036 86 | 152.100 0.268 139 | 427.500 0.001 192 | 914.100 0.001
34 | 89500 0.120 87 | 153.000 0815 140 | 429.500 0.001 193 | 914.800 0.001
35 | 90.600 0.037 88 | 154.000 0.459 141 | 430.200 0.001 194 | 915.900 0.001
36 | 91.600 0513 89 | 154.800 0.104 142 | 438.500 0.001 195 | 928.600 0.001
37 | 92500 1773 90 | 155.900 0.093 143 | 439.200 0.001 196 | 929.800 0.001
38 | 93.500 0173 91 | 156.700 0.024 144 | 440.600 0.000 197 | 931.900 0.000
39 | 94.400 0.001 92 | 157.500 0.001 145 | 447.200 0.001 198 | 933.600 0.001

40 | 95600 0.056 93 | 164.200 0.008 146 | 458.000 0.000 199 | 938.200 0.000

41 96.600 0.001 94 | 165300 0.087 147 | 462.500 0.001 200 | 950.600 0.000

42 | 97.800 0.001 95 | 166.100 1.052 148 | 476.600 0.001 201 | 953.000 0.001

43 | 985600 0.044 9 | 167.100 0.500 149 | 477.500 0.001 202 | 964.400 0.001

44 | 99.400 0.008 97 | 168.000 3.044 150 | 492.200 0.001 203 | 966.000 0.001

45 | 101.100 0.001 98 | 168.800 0.710 151 | 493.800 0.001 204 | 966.800 0.001

46 | 101.800 0.001 99 | 169.900 0.594 152 | 524.400 0.001 205 | 981.400 0.001

47 | 102.800 0.035 100 | 170.800 0.074 153 | 561.700 0.001 206 | 983.400 0.001

48 | 104.600 0.021 101 | 172.000 0.008 154 | 562.700 0.000 207 | 985.100 0.000

49 | 105.900 2.322 102 | 177.000 0.001 155 | 574.300 0.001
50 | 107.000 0.254 103 | 178.000 0.080 156 | 577.400 0.001
51 | 108.000 0.522 104 | 178.800 0.033 157 | 599.400 0.001
52 | 109.000 0.062 105 | 180.700 0.052 158 | 614.600 0.001
53 | 110.200 0001 || 106 | 182.000 0.799 159 | 627.300 0001

Figura 82 — Espectro de Massas; Reacdo Anisol com AuyClg; T.R.= 15.4; o-metoxibenzofenona (continuagio)
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Anisol com AuCI3

Formula C H O Fw 212.2439
Count 135 Data Type Centroid ‘ Date 12 Apr 19 01:38 pm
File Name 2-4-12-2019 BRUTO_ANISOL _AUCL3 1_Centroid Inlet Mode! GC
Mass Spec Model Varian Saturn | Plot Type Stick Retention Time 16.908 Scan 476
TIC 246.13 Total Signal 4518032
(0]
i
CH,
2-4-12-2019_BRUTO_ANISOL_AUCL3_1_CENTROID.ESP 1361
212—]
78-|
182
93—| 108 1
51—| ‘ 1 |—142 170-| 198-|
A AL ali S - H Ll L A ST .
L o e L i e e e e e |
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220
m/z

No. m/z RI(%) DI

1 77.500 17.861 327866.719

2 135.500 100.000 |1835615.375

3 212.000 71.248  |1307840.750

Figura 83 — Espectro de Massas; Reag¢@o Anisol com AuxClg; T.R.= 16.9; p-metoxibenzofenona
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APENDICE B. Espectros de GC-MS

No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 50.200 0.328 69 | 152.600 0.426
2 51.200 0.877 70 | 153.600 0.245
3 52.300 0.033 71 | 154.800 0.018
4 53.300 0.053 72 | 155.800 0.021
5 54.300 0.001 73 | 163.600 0.001
6 58.000 0.001 74 | 165.700 0.008
7 62.400 0.098 75 | 167.800 0.013
8 63.400 0.787 76 | 168.700 0.250
9 64.400 0.721 77 | 169.700 0.787
10 | 65.400 0.068 78 | 170.700 0.097
11 66.400 0.014 79 | 179.900 0.001
12 | 70.100 0.018 80 | 180.800 0.086
13 | 71.000 0.001 81 | 181.700 2.281
14 | 73500 0.000 82 | 182700 0.308
15 |  74.600 0.152 83 | 183.800 0.056
16 | 75.600 0.167 84 | 184700 0.087
17 | 76.600 0.394 85 | 185.800 0.001
18 | 77.500 7.257 86 | 195.900 0.134
19 | 78500 0.379 87 | 196.700 0.115
20 | 79.600 0.346 88 | 197.900 0.158
21 80.600 0.012 89 | 210.900 0.015
22 | 81.700 0.001 90 | 212.000 28.947
23 | 85.200 0.001 91 | 212.800 3.174
24 | 86.600 0.020 92 | 214.000 0.282
25 | 87.600 0.035 93 | 214.900 0.001
26 | 88500 0.029 94 | 225600 0.001
27 | 89700 0.091 95 | 228.000 0.001
28 | 90.600 0.001 9 | 246.900 0.001
29 | 91.800 0.056 97 | 261.700 0.000
30 | 92700 1707 98 | 288.500 0.001
31 93.600 0.107 99 | 290.000 0.007
32 | 94700 0.014 100 | 291.300 0.001
33 | 95.800 0.031 101 | 308.700 0.001
34 | 96.700 0.001 102 | 310.300 0.001
35 | 98.800 0.020 103 | 318.800 0.001
36 | 99.800 0.001 104 | 329.800 0.000
37 | 101.000 0.001 105 | 338.400 0.001
38 | 101.800 0.001 106 | 362.400 0.000
39 [ 102.700 0.007 107 | 391.300 0.001

40 | 103.800 0.001 108 | 392.300 0.001

41 | 105.000 0.052 109 | 401.000 0.001

42 | 105.800 1.313 110 | 415.200 0.001

43 | 106.900 0.116 111 | 424,500 0.001

44 | 107.800 1471 112 | 426.200 0.001

45 | 108.800 0.145 113 | 446.700 0.001

46 | 109.700 0.001 114 | 573.900 0.001

47 | 110.800 0.008 115 | 574.600 0.001

48 | 113.900 0.049 116 | 576.100 0.001

49 | 115.900 0.315 117 | 593.500 0.001
50 | 116.900 0.054 118 | 595.400 0.001
51 | 119.900 0.022 119 | 629.700 0.001
52 | 121.000 0.001 120 | 681.600 0.001
53 | 121.700 0.001 121 | 693.300 0.000
54 | 126.100 0.039 122 | 731.000 0.001
55 | 127.400 0.011 123 | 750.700 0.001
56 | 128.100 0.007 124 | 752.300 0.001
57 | 129.300 0.001 125 | 783.300 0.001
58 | 135500 40.629 126 | 784.700 0.000
50 | 136.500 2,496 127 | 820.800 0.000
80 | 137.500 0.210 128 | 874.600 0.001
61 | 138.600 0.025 129 | 924.300 0.001
62 | 139.600 0.569 130 | 950.500 0.001
63 | 140.600 0.218 131 | 967.800 0.001
64 | 141.600 0.622 132 | 969.600 0.001
65 | 142.600 0.067 133 | 971.300 0.001
66 | 149.600 0.006 134 | 986.600 0.001
67 | 150.700 0.058 135 | 996.100 0.001
68 | 151.600 0.105

Figura 84 — Espectro de Massas; Reag¢do Anisol com AuClg; T.R.= 16.9; p-metoxibenzofenona (continuagao)
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B.1.4 NbCls

Number of Scans 1330

Anisol com NbCI5

Time Range 4.000-39.966
p-meioxiblenzofenona
>
o
~
|
f
|
H
|
|
o—metoxibgnzofenona
. (=]
Acido benzoico e
1 [Te]
© - |
2 ' \
~ I \
| | \
| .
1.30 0.81 97.89
— =]
SRR e L e e B o R A AR e RARRAARE RN
13 14 15 16 17 18 19
Retention Time (min)
No. Peak Name tR (min) Area (%) Base Peak Mass
1 Acido benzoico 7.696 1.303 105.300
2 o-metoxibenzofenona 15.410 0.808 135.500
3 p-metoxibenzofenona 17.091 97.889 135.600
No. Name Structure Formula M Base Peak Mass tR (min)
o
8
/6\ /7\
1 Acido benzoico Tl N 1| OH C7HB02 122.037 105.300 7.696
9
4 2
\3&
[e]
0
8 9 3
57 N N Xy
2 o-metoxibenzofenona } | | [| | C14H1202 212.084 135.500 15.410
“_ 12 1. .25
~57 O/ 7
i
8

Figura 85 — Cromatograma da reacdo Anisol com NbCls



134 APENDICE B. Espectros de GC-MS

No. Name ‘ Structure Formula M Base Peak Mass‘ tR (min) \
o]
W b s
3 p-metoxibenzofenona ﬁ/ e\\v/ \Tl/ %T C14H1202 212.084 135.600 17.091
14\13//12 5\6¢1\O/6
7

Figura 86 — Cromatograma da reacéo Anisol com NbCls (continuacio)



B.1. Anisol

135

Anisol com NbCI5

Count 182 | Data Type Centroid Date 02 Jul 19 07:34 am
File Name 5 ANISOL COM NBCL5 7-2-2019 1_Centroid | Inlet Model GC | Mass Spec Model Varian Saturn
Plot Type Stick | Retention Time 7.696 Scan 141 | TIC 251.90
Total Signal 166121
5_ANISOL COM NBCL5_7-2-2019_1_Centroid.esp 105
1224
77-1
51 ]
65
619 1 Lol e 94 95
50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100 105 110 115 120 125
m/z
No. m/z RI(%) DI
1 50.900 10.519 6937.010
2 77.000 20.405 13457.019
3 105.300 100.000 | 65948.086
4 122.000 89.442 58985.078

Figura 87 — Espectro de Massas; Reacdo Anisol com NbCls; T.R.=7.7; Acido benzéico



136 APENDICE B. Espectros de GC-MS

No. m/z TIC(%) | [ No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 50.000 2.446 47 | 129.800 0.001 93 | 504.700 0.001 139 | 724.900 0.001
2 50.900 4.176 48 | 130.800 0.001 94 | 524.000 0.001 140 | 733.900 0.001
3 51.900 0.583 49 | 135.000 0.001 95 | 525.200 0.001 141 | 735700 0.001
4 52.900 0.258 50 | 145.900 0.001 96 | 531.300 0.001 142 | 744.600 0.001
5 53.900 0.054 51 | 154.900 0.001 97 | 540.800 0.001 143 | 747.100 0.001
6 54.900 0.116 52 | 156.200 0.001 98 | 542300 0.001 144 | 749.800 0.001
7 55.900 0.014 53 | 162.800 0.001 99 | 545.900 0.001 145 | 768.100 0.001
8 57.000 0.006 54 | 163.900 0.001 100 | 550.400 0.001 146 | 770.800 0.001
9 59.000 0.001 55 | 166.100 0.001 101 | 551.400 0.001 147 | 776.500 0.001
10 | 59.900 0.023 56 | 176.000 0.001 102 | 561.900 0.001 148 | 790.800 0.001
11 61.000 0.216 57 | 207.000 0.001 103 | 562.600 0.001 149 | 792.100 0.001
12 | 62.000 0.132 58 | 208.200 0.001 104 | 567.100 0.001 150 | 800.300 0.001
13 | 63.000 0.134 59 | 241.300 0.001 105 | 573.000 0.001 151 | 802.100 0.001
14 | 64.000 0.023 60 | 243.800 0.001 106 | 577.400 0.001 152 | 809.100 0.001
15 | 65.000 0.385 61 | 250.800 0.001 107 | 578.300 0.001 153 | 823.200 0.001
16 | 66.000 0.309 62 | 251.900 0.001 108 | 590.600 0.001 154 | 825.300 0.001
17 | 67.000 0.014 63 | 252.800 0.001 109 | 600.700 0.001 155 | 845.500 0.001
18 | 69.000 0.014 64 | 257.500 0.001 110 | 617.000 0.001 156 | 849.900 0.001
19 | 70.100 0.001 65 | 259.900 0.001 111 | 619.300 0.001 157 | 851.000 0.001
20 | 71.200 0.001 66 | 261.900 0.001 112 | 620.900 0.001 158 | 858.700 0.001
21 73.000 0.141 67 | 273.200 0.001 113 | 621.600 0.001 159 | 859.900 0.001
22 | 74.000 0.787 68 | 277.500 0.001 114 | 622.700 0.001 160 | 861.100 0.001
23 | 75.000 0.346 69 | 279.100 0.001 115 | 623.400 0.001 161 | 872.000 0.001
24 | 76.000 0.468 70 | 280.900 0.001 116 | 624.000 0.001 162 | 874.300 0.001
25 | 77.000 8.101 71 | 291.100 0.001 117 | 639.500 0.001 163 | 875.000 0.001
26 | 77.900 0.645 72 | 299.100 0.001 118 | 640.900 0.001 164 | 877.100 0.001
27 | 79.000 0.083 73 | 323.000 0.001 119 | 642.000 0.001 165 | 880.600 0.001
28 | 80.100 0.001 74 | 325100 0.001 120 | 644.700 0.001 166 | 895.400 0.001
29 | 81.000 0.001 75 | 355.900 0.001 121 | 645.400 0.001 167 | 896.300 0.001
30 | 81.900 0.001 76 | 362.200 0.001 122 | 650.200 0.001 168 | 897.000 0.001
31 90.900 0.001 77 | 364.100 0.001 123 | 660.800 0.001 169 | 904.100 0.001
32 | 92100 0.001 78 | 382.800 0.001 124 | 666.300 0.001 170 | 906.100 0.001
33 | 92900 0.014 79 | 399.900 0.001 125 | 676.900 0.001 171 | 922,000 0.001
34 | 93900 0.078 80 | 405.800 0.001 126 | 677.800 0.001 172 | 938.300 0.001
35 | 95.000 0.021 81 | 407.900 0.001 127 | €81.100 0.001 173 | 939.100 0.001
36 | 103.400 0.001 82 | 419.800 0.001 128 | 682.600 0.001 174 | 942.000 0.001
37 | 105300 39.699 83 | 421.900 0.001 129 | 687.600 0.001 175 | 943.700 0.001
38 | 106.200 2.370 84 | 425.900 0.001 130 | 697.400 0.001 176 | 968.600 0.001
39 | 107.300 0.139 85 | 426.800 0.001 131 | 698.300 0.001 177 | 978.100 0.001
40 | 108.500 0.001 86 | 440.700 0.001 132 | 699.400 0.001 178 | 980.200 0.001
41 | 119.300 0.001 87 | 442.900 0.001 133 | 701.300 0.001 179 | 982.200 0.001
42 | 120.700 0.001 88 | 446.800 0.001 134 | 704.600 0.001 180 | 984.400 0.001
43 | 122.000 35.507 89 | 452.200 0.001 135 | 708.300 0.001 181 | 985.900 0.001
44 | 122,900 2.352 90 | 466.900 0.001 136 | 720.000 0.001 182 | 990.300 0.001
45 | 123.900 0.225 91 | 468.200 0.001 137 | 720.700 0.001
46 | 124.800 0.001 92 | 477.700 0.001 138 | 723.100 0.001

Figura 88 — Espectro de Massas; Reacio Anisol com NbCls; T.R.=7.7; Acido benzéico (continuagio)
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Anisol com NbCI5

Count 255 ‘ Data Type Centroid Date 02 Jul 19 07:34 am

File Name 5 _ANISOL COM NBCL5 7-2-2019 1_Centroid | Inlet Model GC Mass Spec Model Varian Saturn

Plot Type Stick ‘ R ion Time 15.410 Scan 417 | TiCc 386.23

Total Signal 496808

5_ANISOL COM NBCL5_7-2-2019_1_Centroid.esp 135‘|

77-|
212
195-| 1
1221
1061
1681
51 829
182—1
Ll | L Al ! il Ly
50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210
m/z

No. m/z RI(%) o]
1 77.200 38.169 49096.996
2 105.700 16.373 21061.000
3 121.800 21.166 27226.000
4 135.500 100.000 128630.992
5 167.600 10.897 14016.998
6 194.600 22.624 29100.998
7 195.400 24.985 32137.998
8 197.200 12.764 16417.998
9 212.000 27.652 35569.000

Figura 89 — Espectro de Massas; Reacdo Anisol com NbCls; T.R.= 15.4; o-metoxibenzofenona



138 APENDICE B. Espectros de GC-MS

No. m/z TIC(%) | [ No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 50.000 0.510 66 | 137.500 0.176 131 | 411.900 0.001 196 | 727.700 0.001
2 51.000 1.554 67 | 138.500 0.024 132 | 418.800 0.001 197 | 728.500 0.001
3 52.000 0.084 68 | 139.600 0.563 133 | 420.700 0.001 198 | 743.800 0.001
4 53.100 0.067 69 | 140.500 0.113 134 | 420.900 0.001 199 | 753.800 0.001
5 55.100 0.001 70 | 141.600 0.412 135 | 431.300 0.001 200 | 754.700 0.001
6 57.700 0.010 71 | 142.600 0.041 136 | 440.600 0.000 201 | 756.000 0.001
7 61.100 0.023 72 | 146.600 0.001 137 | 445.700 0.000 202 | 756.700 0.001
8 62.100 0.190 73 | 149.700 0.004 138 | 448.600 0.001 203 | 758.200 0.001
9 63.200 0.826 74 | 150.600 0.149 139 | 449.700 0.001 204 | 759.300 0.001
10 | 64.200 0.609 75 | 151.600 0.361 140 | 452.100 0.001 205 | 764.500 0.001
11 65.100 0.177 76 | 152.600 1.099 141 | 477.200 0.001 206 | 769.500 0.001
12 | 66.100 0.008 77 | 153.600 0.540 142 | 482.500 0.001 207 | 770.200 0.001
13 | 69.100 0.001 78 | 154.700 0.065 143 | 483.200 0.001 208 | 775.100 0.001
14 | 69.900 0.024 79 | 155.600 0.114 144 | 487.100 0.001 209 | 775.800 0.001
15 | 71500 0.001 80 | 156.600 0.008 145 | 487.800 0.001 210 | 777.300 0.001
16 | 72.700 0.001 81 | 160.700 0.001 146 | 489.700 0.001 211 | 779.800 0.001
17 | 74.300 0.201 82 | 163.700 0.025 147 | 498.000 0.001 212 | 781.400 0.001
18 | 75.200 0.225 83 | 164.700 0.007 148 | 502.900 0.001 213 | 791.200 0.001
19 | 76.300 0.737 84 | 165700 1.304 149 | 508.800 0.001 214 | 792.600 0.001
20 | 77.200 0.882 85 | 166.700 0.406 150 | 523.800 0.001 215 | 793.900 0.000
21 78.100 0.988 86 | 167.600 2.821 151 | 534.500 0.001 216 | 794.900 0.001
22 | 79.200 1.656 87 | 168.600 0.725 152 | 537.000 0.001 217 | 795.900 0.001
23 | 80.200 0.094 88 | 169.500 0.738 153 | 545.400 0.001 218 | 809.600 0.001
24 | 81600 0.009 89 | 170.600 0.086 154 | 557.600 0.001 219 | 811.800 0.001
25 | 84.200 0.001 90 | 171.600 0.015 155 | 560.000 0.001 220 | 837.400 0.001
26 | 85.100 0.012 91 | 177.700 0.052 156 | 561.100 0.001 221 | 838.500 0.001
27 | 86.000 0.044 92 | 178.700 0.023 157 | 570.700 0.001 222 | 839.900 0.001
28 | 87.200 0.036 93 | 179.500 0.001 158 | 572.300 0.001 223 | 842300 0.001
29 | 88.100 0.035 94 | 180.700 0.082 159 | 578.800 0.001 224 | 843.500 0.001
30 | 89.200 0.143 95 | 181.600 0.942 160 | 580.900 0.001 225 | 855.900 0.001
31 90.300 0.040 9 | 182.600 0.166 161 | 582.400 0.001 226 | 857.500 0.001
32 | 91.200 0.639 97 | 183.600 0.437 162 | 583.900 0.001 227 | 864.000 0.000
33 | 92200 1.893 98 | 184.600 0.106 163 | 590.500 0.000 228 | 867.800 0.001
34 | 93200 0.195 99 | 192.400 0.001 164 | 591.500 0.001 229 | 869.600 0.000
35 | 94.200 0.007 100 | 194.600 5.858 165 | 592.800 0.001 230 | 874.500 0.001
36 | 95.200 0.023 101 | 195.400 6.469 166 | 598.200 0.001 231 | 876.300 0.001
37 | 97.400 0.001 102 | 196.300 1.070 167 | 600.600 0.001 232 | 893.800 0.001
38 | 98300 0.028 103 | 197.200 3.305 168 | 611.900 0.001 233 | 896.000 0.001
39 | 99.600 0.016 104 | 198.200 0.432 169 | 613.800 0.001 234 | 897.800 0.001
40 | 101.100 0.001 105 | 199.100 0.008 170 | 614.500 0.001 235 | 899.800 0.001
41 | 101.800 0.001 106 | 210.200 0.008 171 | 616.000 0.001 236 | 900.700 0.001
42 | 102.900 0.005 107 | 211.300 1.799 172 | 617.900 0.001 237 | 915.800 0.001
43 | 105.700 4.239 108 | 212.000 7.160 173 | 618.800 0.001 238 | 916.500 0.001
44 | 106.800 0.352 109 | 213.000 0.945 174 | 636.200 0.001 239 | 920.900 0.001
45 | 107.700 0.757 110 | 214.000 0.070 175 | 638.300 0.001 240 | 921.800 0.001
46 | 108.700 0.032 111 | 216.800 0.001 176 | 639.300 0.001 241 | 931.700 0.001
47 | 110.700 0.001 112 | 218.900 0.001 177 | 644.600 0.001 242 | 936.300 0.000
48 | 113.900 0.065 113 | 219.500 0.000 178 | 645.300 0.001 243 | 938.800 0.000
49 | 114.900 0.058 114 | 220.500 0.001 179 | 654.800 0.001 244 | 941.400 0.000
50 | 115.900 0.456 115 | 222.200 0.001 180 | 655.700 0.001 245 | 942.800 0.001
51 | 116.900 0.047 116 | 223.600 0.001 181 | 664.200 0.001 246 | 956.200 0.001
52 | 118.300 0.001 117 | 225.900 0.001 182 | 666.000 0.001 247 | 957.500 0.001
53 | 119.000 0.042 118 | 227.100 0.001 183 | 668.000 0.007 248 | 958.400 0.001
54 | 119.900 0.055 119 | 227.900 0.016 184 | 669.600 0.001 249 | 960.000 0.001
55 | 121.800 5.480 120 | 229.500 0.004 185 | 671.300 0.001 250 | 964.000 0.001
56 | 122.800 0434 121 | 231.500 0.001 186 | 678.400 0.001 251 | 970.600 0.001
57 | 124.000 0.001 122 | 236.600 0.001 187 | 680.500 0.001 252 | 972700 0.001
58 | 125.800 0.001 123 | 246.800 0.001 188 | 691.000 0.001 253 | 979.000 0.001
50 | 126.800 0.084 124 | 247.800 0.001 189 | 691.900 0.001 254 | 994.100 0.001
80 | 127.900 0.050 125 | 264.000 0.001 190 | 701.600 0.001 255 | 1000.000 0.001
61 | 128.800 0.016 126 | 284.900 0.001 191 | 712.100 0.001
62 | 130.200 0.001 127 | 307.300 0.000 192 | 712.800 0.001
63 | 134.000 0.196 128 | 338.100 0.000 193 | 717.400 0.001
64 | 135500 25.891 129 | 373.800 0.001 194 | 725.200 0.000
65 | 136.500 1.856 130 | 385.500 0.001 195 | 726.700 0.001

Figura 90 — Espectro de Massas; Reag¢do Anisol com NbCls; T.R.= 15.4; o-metoxibenzofenona (continuagdo)
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B.1. Anisol
Anisol com NbCI5
Count 237 | Data Type Centroid Date 02 Jul 19 07:34 am
File Name 5 _ANISOL COM NBCL5 7-2-2019 1 Centroid Inlet Model GC | Mass Spec Model Varian Saturn
Plot Type Stick | Retention Time 17.091 Scan 486 TIC 228.03
Total Signal 8067829
o
O /
O
5_ANISOL COM NBCL5_7-2-2019_1_Centroid.esp 136
21 2-|
78"|
182
93 108 3
51 1 3 153
126 197
A L L Ll 1 1 | 1
50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220
m/z
No. m/z RI(%) o]

1 77.500 12.870 455351.656

2 135.600 100.000 |3538041.250

3 212.100 66.577 |2355538.250

Figura 91 — Espectro de Massas; Reag¢do Anisol com NbCls; T.R.= 17.1; p-metoxibenzofenona



140 APENDICE B. Espectros de GC-MS

No. m/z TIC(%) | [ No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 50.200 0.333 61 | 134.200 0.003 121 | 356.000 0.000 181 | 718.200 0.001
2 51.200 0.786 62 | 135.600 43.854 122 | 358.000 0.001 182 | 726.200 0.001
3 52.200 0.001 63 | 136.500 2.110 123 | 398.700 0.001 183 | 737.400 0.001
4 53.200 0.060 64 | 137.600 0.203 124 | 419.200 0.001 184 | 738.600 0.001
5 54.200 0.001 65 | 138.900 0.013 125 | 420.600 0.001 185 | 742.100 0.000
6 55.100 0.001 66 | 139.700 0.591 126 | 421.300 0.001 186 | 744.600 0.001
7 61.300 0.018 67 | 140.700 0.204 127 | 423.200 0.001 187 | 746.800 0.001
8 62.400 0.105 68 | 141.700 0.659 128 | 424.100 0.001 188 | 748.200 0.001
9 63.400 0.779 69 | 142.800 0.060 129 | 425.300 0.001 189 | 757.500 0.001
10 | 64.400 0.660 70 | 145.900 0.001 130 | 426.200 0.001 190 | 758.200 0.001
11 65.400 0.091 71 | 146.900 0.001 131 | 451.400 0.000 191 | 760.300 0.001
12 | 66.400 0.005 72 | 149.600 0.000 132 | 457.600 0.001 192 | 764.100 0.001
13 | 67.500 0.001 73 | 150.800 0.049 133 | 465.100 0.000 193 | 777.300 0.001
14 | 70.200 0.001 74 | 151.700 0.118 134 | 473.100 0.001 194 | 779.700 0.001
15 | 73.600 0.001 75 | 152.700 0.354 135 | 475.800 0.001 195 | 780.400 0.001
16 | 74500 0.147 76 | 153.700 0.254 136 | 480.600 0.001 196 | 782.000 0.001
17 | 75600 0.114 77 | 154.800 0.057 137 | 482.100 0.001 197 | 783.800 0.001
18 | 76.600 0.302 78 | 156.100 0.001 138 | 502.000 0.001 198 | 796.600 0.000
19 | 77.500 5.644 79 | 165.900 0.004 139 | 508.500 0.001 199 | 798.000 0.001
20 | 78500 0.405 80 | 167.500 0.001 140 | 500.800 0.001 200 | 799.600 0.001
21 79.600 0.284 81 | 168.900 0.213 141 | 510.600 0.001 201 | 801.400 0.001
22 | 80.600 0.014 82 | 169.900 0.608 142 | 512.500 0.001 202 | 807.000 0.001
23 | 81600 0.005 83 | 170.800 0.100 143 | 527.600 0.001 203 | 808.000 0.001
24 | 85900 0.000 84 | 180.200 0.001 144 | 528.500 0.001 204 | 817.200 0.001
25 | 86.600 0.015 85 | 181.900 1.840 145 | 534.100 0.001 205 | 820.000 0.001
26 | 87.600 0.024 86 | 182.900 0.217 146 | 536.400 0.001 206 | 841.600 0.001
27 | 88600 0.012 87 | 183.900 0.062 147 | 554.300 0.001 207 | 842.600 0.001
28 | 89.700 0.105 88 | 184.900 0.098 148 | 558.400 0.001 208 | 844.600 0.001
29 | 90.800 0.001 89 | 185.800 0.010 149 | 559.400 0.001 209 | 859.400 0.001
30 | 91.700 0.045 90 | 188.600 0.001 150 | 560.400 0.001 210 | 860.100 0.001
31 92.700 1.379 91 | 196.200 0.094 151 | 574.700 0.001 211 | 862.400 0.001
32 | 93700 0.119 92 | 197.000 0.125 152 | 578.000 0.001 212 | 870.100 0.001
33 | 94700 0.006 93 | 197.800 0.124 153 | 580.100 0.001 213 | 872500 0.001
34 | 95700 0.007 94 | 198.900 0.032 154 | 580.900 0.001 214 | 873.300 0.001
35 | 97.200 0.001 95 | 199.900 0.001 155 | 582.200 0.001 215 | 875.100 0.001
36 | 98.000 0.001 96 | 210500 0.001 156 | 592.300 0.001 216 | 883.600 0.001
37 | 98700 0.011 97 | 212.100 29.197 157 | 594.900 0.001 217 | 888.700 0.001
38 | 99.800 0.001 98 | 212.900 3.667 158 | 596.000 0.001 218 | 896.600 0.001
39 [ 102.700 0.005 99 | 214.000 0.442 159 | 606.400 0.001 219 | 897.700 0.001
40 | 104.100 0.001 100 | 215.000 0.031 160 | 608.000 0.001 220 | 899.000 0.001
41 | 104.800 0.031 101 | 215.900 0.001 161 | 608.700 0.001 221 | 900.000 0.001
42 | 105.900 1.017 102 | 220.000 0.001 162 | 616.900 0.001 222 | 910.100 0.000
43 | 106.700 0.175 103 | 235.000 0.001 163 | 618.600 0.001 223 | 914.800 0.001
44 | 107.900 1.105 104 | 236.500 0.001 164 | 621.600 0.001 224 | 915.900 0.001
45 | 108.900 0.128 105 | 238.600 0.001 165 | 622.900 0.001 225 | 930.500 0.001
46 | 110.200 0.001 106 | 239.800 0.001 166 | 632.900 0.001 226 | 941.100 0.001
47 | 113.900 0.020 107 | 240.900 0.001 167 | 647.300 0.001 227 | 950.100 0.001
48 | 114.900 0.023 108 | 241.800 0.001 168 | 651.100 0.001 228 | 953.200 0.001
49 | 116.000 0.342 109 | 256.200 0.001 169 | 663.800 0.001 229 | 955.300 0.001
50 | 117.000 0.056 110 | 274.000 0.000 170 | 664.700 0.001 230 | 958.600 0.001
51 | 119.800 0.011 111 | 289.100 0.054 171 | 669.000 0.001 231 | 962.000 0.001
52 | 120.800 0.001 112 | 290.000 0.012 172 | 682.400 0.001 232 | 972.800 0.001
53 | 124.000 0.000 113 | 291.100 0.001 173 | 684.200 0.001 233 | 984.900 0.001
54 | 124.800 0.001 114 | 305.800 0.001 174 | 685.000 0.001 234 | 987.900 0.001
55 | 126.200 0.027 115 | 311.500 0.000 175 | 685.700 0.001 235 | 989.100 0.001
56 | 127.000 0.025 116 | 318.900 0.005 176 | 700.300 0.001 236 | 992.800 0.001
57 | 127.900 0.001 117 | 331.900 0.001 177 | 701.000 0.001 237 | 994.000 0.001
58 | 128.900 0.001 118 | 339.300 0.001 178 | 701.900 0.001
50 | 130.400 0.001 119 | 351.700 0.001 179 | 702.800 0.001
80 | 131.200 0001 |[ 120 | 354.700 0.001 180 | 715.600 0001

Figura 92 — Espectro de Massas; Reag¢do Anisol com NbCls; T.R.= 17.1; p-metoxibenzofenona (continuagdo)
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B.1. Anisol

B.1.5 K;3[Cr(C>04)3]

Anisol com K3[Cr(C204)3]
Number of Scans 1307
Time Range 4.000-39.916
Acido benzoico
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Retention Time (min)
No. Name Structure Formula M Base Peak Mass tR (min)
6}
6 Il
1 Acido benzoico Tl/ Ql/ \OH C7H602 122.037 105.300 8.114
9
4 2
\3¢
No. Peak Name tR (min) Area (%) Base Peak Mass
1 Acido benzoico 8.114 95.813 105.300
2 unknown 16.562 3.277 105.100

Figura 93 — Cromatograma da rea¢do Anisol com K3[Cr(C,04)3]
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Anisol com K3[Cr(C204)3]

Count 231 ‘ Data Type Centroid Date 02 Jul 19 06:49 am
File Name 4 ANISOL COM K3(CR) 7-2-2019 1 Centroid | Inlet Model GC Mass Spec Model Varian Saturn
Plot Type Stick ‘ Retention Time 8.114 Scan 169 TIC 312.82

Total Signal 729763

OH

4_ANISOL COM K3(CR)_7-2-2019_1_Centroid 105
1224
771
51—|
65
639 | 0 947 o5 112
‘ 1l il #o1 r 1
50 5 60 6 70 75 80 8 9 9 100 105 110 115 120 125
miz
No. m/z RI(%) DI
1 51.200 11875 | 27702.102
2 | 77300 61.736 | 144019.531
3 | 105300 | 100.000 | 233283.859
4 | 122000 | 92737 | 216340.813

Figura 94 — Espectro de Massas; Reagio Anisol com K3[Cr(C204)3]; T.R.= 8.1; Acido benzéico
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No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 50.200 2.301 60 | 147.600 0.001 119 | 476.900 0.001 178 | 741.200 0.001
2 51.200 3.796 61 | 149.100 0.001 120 | 480.400 0.001 179 | 751.200 0.001
3 52.200 0.489 62 | 150.100 0.001 121 | 484.700 0.001 180 | 756.000 0.001
4 53.200 0.241 63 | 154.900 0.001 122 | 499.800 0.001 181 | 770.600 0.001
5 54.200 0.035 64 | 160.600 0.001 123 | 508.400 0.001 182 | 772.100 0.001
6 55.300 0.041 65 | 166.300 0.001 124 | 509.100 0.001 183 | 777.300 0.001
7 57.300 0.000 66 | 179.000 0.010 125 | 510.000 0.001 184 | 797.600 0.001
8 59.100 0.001 67 | 185.500 0.001 126 | 511.100 0.001 185 | 798.600 0.001
9 60.400 0.084 68 | 194.900 0.001 127 | 511.800 0.001 186 | 800.500 0.000
10 | 61.400 0.154 69 | 195.900 0.001 128 | 516.300 0.001 187 | 802.100 0.001
1 62.400 0.185 70 | 209.600 0.000 129 | 524.700 0.001 188 | 804.100 0.001
12 | 63.400 0.241 71 | 211.100 0.001 130 | 527.500 0.001 189 | 808.900 0.001
13 | 64.400 0.056 72 | 212.200 0.001 131 | 529.200 0.001 190 [ 811.200 0.001
14 | 65.400 0.499 73 | 213.200 0.001 132 | 529.900 0.001 191 | 813.000 0.001
15 | 66.500 0.421 74 | 215300 0.001 133 | 532,300 0.001 192 | 814.400 0.001
16 | 67.400 0.015 75 | 216.700 0.001 134 | 546.900 0.001 193 | 818.700 0.001
17 | 68.400 0.001 76 | 232.000 0.001 135 | 552.400 0.001 194 | 819.800 0.001
18 | 69.400 0.001 77 | 232.900 0.001 136 | 556.800 0.000 195 | 824.700 0.001
19 | 71.400 0.001 78 | 234.300 0.000 137 | 573.400 0.001 196 | 833.900 0.001
20 | 72300 0.006 79 | 236.100 0.001 138 | 583.700 0.001 197 | 835.700 0.001
21 73.500 0.271 80 | 237.200 0.001 139 | 591.900 0.001 198 | 838.800 0.001
22 | 74500 1.257 81 | 249700 0.001 140 | 592.600 0.001 199 | 839.800 0.001
23 | 75500 0.593 82 | 251.900 0.001 141 | 594.800 0.001 200 | 845.700 0.001
24 | 765500 0.977 83 | 262.200 0.001 142 | 598.600 0.001 201 | 849.500 0.001
25 | 77.300 19.735 84 | 264.600 0.001 143 | 604.900 0.001 202 | 853.300 0.001
26 | 78300 1.543 85 | 269.700 0.001 144 | 609.900 0.001 203 | 855.800 0.001
27 | 79300 0.247 86 | 274.600 0.001 145 | 610.700 0.001 204 | 866.200 0.001
28 | 80.300 0.019 87 | 293.000 0.001 146 | 612.900 0.001 205 | 875.300 0.001
29 | 81300 0.005 88 | 294600 0.001 147 | 614.500 0.001 206 | 876.800 0.001
30 | 82200 0.004 89 | 296.300 0.001 148 | 615.300 0.001 207 | 881.200 0.001
31 84.200 0.001 90 | 300.800 0.001 149 | 624.700 0.001 208 | 881.900 0.001
32 | 85400 0.005 91 | 306.200 0.001 150 | 626.000 0.001 209 | 892.600 0.001
33 | 86.600 0.001 92 | 326.800 0.001 151 | 631.300 0.000 210 | 895.100 0.001
34 | 87300 0.001 93 | 337.400 0.001 152 | 639.800 0.001 211 | 897.100 0.001
35 | 88.600 0.001 94 | 352.600 0.001 153 | 641.300 0.001 212 | 898.400 0.001
36 | 89.400 0.025 95 | 353.900 0.001 154 | 660.800 0.000 213 | 903.200 0.001
37 | 90500 0.001 9% | 363.300 0.001 155 | 667.200 0.001 214 | 908.000 0.000
38 | 91500 0.007 97 | 364.500 0.001 156 | 675.400 0.001 215 | 912.000 0.001
39 | 92400 0.013 98 | 379.000 0.001 157 | 676.500 0.001 216 | 914.200 0.001
40 | 93500 0.069 99 | 379.900 0.001 158 | 678.800 0.001 217 | 924.000 0.001
#1 94.400 0.601 100 | 400.000 0.000 150 | 688.800 0.001 218 | 928.900 0.001
42 | 95400 0.131 101 | 410.100 0.001 160 | 690.800 0.001 219 | 934.500 0.001
43 | 96,500 0.001 102 | 412.300 0.001 161 | 691.800 0.001 220 | 946.300 0.001
44 | 102.000 0.000 103 | 416.400 0.001 162 | 692.500 0.001 221 | 947.500 0.001
45 | 105.300 31.967 104 | 417.200 0.001 163 | 693.200 0.001 222 | 950.700 0.001
46 | 106.300 1.980 105 | 421.800 0.001 164 | 694.000 0.001 223 | 955.100 0.001
47 | 107.300 0.108 106 | 430.300 0.000 165 | 697.300 0.001 224 | 971.100 0.001
48 | 108.500 0.001 107 | 431.200 0.001 166 | 698.200 0.001 225 | 976.000 0.001
49 | 111.900 0.001 108 | 432.300 0.001 167 | 699.100 0.001 226 | 981.000 0.000
50 | 112.800 0.001 109 | 433.200 0.001 168 | 713.000 0.001 227 | 982.000 0.001
51 | 119.700 0.001 110 | 437.400 0.001 169 | 715.500 0.001 228 | 984.500 0.001
52 | 122.000 29.645 111 | 447.700 0.001 170 | 719.800 0.001 229 | 994.200 0.001
53 | 122.900 1.893 112 | 449.100 0.001 171 | 725200 0.001 230 | 995.300 0.001
54 | 123.900 0.207 113 | 450.500 0.001 172 | 730.500 0.000 231 | 997.600 0.001
55 | 125.000 0.004 114 | 451.200 0.001 173 | 733.000 0.001
56 | 134.900 0.001 115 | 452.300 0.001 174 | 734.600 0.001
57 | 137.900 0.001 116 | 453.000 0.001 175 | 735.800 0.001
58 | 145.100 0.001 117 | 468.500 0.001 176 | 739.800 0.001
59 | 145.900 0.001 118 | 469.500 0.001 177 | 740.500 0.001

Figura 95 — Espectro de Massas; Reagio Anisol com K3[Cr(C204)3); T.R.= 8.1; Acido benzéico (continuagio)
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Anisol com K3[Cr(C204)3]
Count 238 Data Type Centroid ‘ Date 02 Jul 19 06:49 am

Inlet Model GC Mass Spec Model Varian Saturn Plot Type Stick

Retention Time 16.562 Scan 473 ‘ TIC 148.27 Total Signal 301584

4_ANISOL COM K3(CR)_7-2-2019_1_Centroid 1059

77-‘
51

1 1 221
| 62—| 66—| | 95—| 104—| 119—| ‘

50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100 105 110 15 120 125

miz

No. m/z RI(%) DI

1 77.100 20.810 42327.219

2 105.100 100.000 | 203395.047

No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 50.000 1.221 17 73.300 0.026 33 105.900 3.893 49 149.000 0.008
2 51.000 3.827 18 74.200 0.372 34 107.000 0.191 50 151.000 0.031
3 52.000 0.190 19 75.300 0.223 35 108.000 0.001 51 152.000 0.072
4 53.000 0.064 20 76.300 0.436 36 117.800 0.001 52 153.000 0.047
5 54.000 0.001 21 77.100 14.035 37 119.100 0.011 53 154.100 0.045
6 54.900 0.001 22 78.100 0.884 38 121.000 0.410 54 165.000 0.001
7 57.100 0.001 23 79.100 0.070 39 122.000 2.453 55 166.000 0.001
8 58.200 0.000 24 81.000 0.001 40 123.000 0.224 56 170.500 0.001
9 60.000 0.001 25 91.000 0.001 41 124.000 0.022 57 172.600 0.001
10 61.100 0.024 26 93.300 0.001 42 124.800 0.001 58 174.100 0.001
11 62.100 0.056 27 94.200 0.029 43 126.000 0.001 59 181.000 0.604
12 63.100 0.020 28 95.100 0.035 44 127.000 0.008 60 182.000 0.430
13 63.900 0.001 29 96.100 0.001 45 128.000 0.001 61 183.100 0.028
14 65.200 0.014 30 102.000 0.001 46 138.900 0.001 62 190.200 0.001
15 66.200 0.029 31 103.500 0.052 47 141.000 0.001 63 191.000 0.001
16 67.300 0.001 32 105.100 67.442 48 143.600 0.001 64 192.800 0.001

Figura 96 — Espectro de Massas; Rea¢do Anisol com K3[Cr(C,04)3]; T.R.= 16.6; Desconhecido
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No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
65 | 194.500 0.020 133 | 562.800 0.001 201 | 839.700 0.001
66 | 195.300 0.040 134 | 563.800 0.001 202 | 841.500 0.001
67 | 196.000 0.082 135 | 573.200 0.001 203 | 842.300 0.001
68 | 197.800 1.915 136 | 574.000 0.001 204 | 843.900 0.001
69 | 198.800 0.184 137 | 575.400 0.001 205 | 844.600 0.001
70 | 199.700 0.008 138 | 577.200 0.001 206 | 845500 0.001
71 | 204.700 0.001 139 | 577.800 0.001 207 | 847.000 0.001
72 | 225.900 0.063 140 | 579.200 0.001 208 | 849.100 0.001
73 | 228.000 0.001 141 | 580.200 0.001 209 | 867.800 0.001
74 | 232.900 0.001 142 | 581.200 0.001 210 | 868.500 0.001
75 | 246.100 0.001 143 | 584.100 0.001 211 | 869.600 0.000
76 | 270.200 0.001 144 | 597.100 0.001 212 | 878.400 0.001
77 | 283.800 0.001 145 | 598.000 0.001 213 | 879.200 0.001
78 | 284.700 0.001 146 | 604.700 0.001 214 | 881.500 0.001
79 | 286.100 0.001 147 | 614.700 0.001 215 | 882.500 0.001
80 | 296.400 0.001 148 | 616.000 0.001 216 | 893.300 0.001
81 | 297.500 0.000 149 | 625.200 0.001 217 | 894.200 0.001
82 | 300.100 0.001 150 | 627.600 0.001 218 | 897.100 0.001
83 | 317.100 0.001 151 | 631.100 0.001 219 | 899.100 0.001
84 | 318.000 0.001 152 | 646.600 0.001 220 | 923.500 0.001
85 | 322.600 0.001 153 | 647.400 0.001 221 | 925.100 0.001
86 | 336.000 0.001 154 | 658.700 0.001 222 | 926.400 0.001
87 | 338.200 0.001 155 | 660.300 0.001 223 | 927.900 0.001
88 | 344.400 0.001 156 | 674.400 0.001 224 | 928.800 0.001
80 | 346.800 0.001 157 | 676.900 0.001 225 | 929500 0.001
90 | 348.300 0.001 158 | 686.300 0.001 226 | 930.800 0.001
91 | 369.000 0.001 159 | 687.500 0.001 227 | 950.900 0.001
92 | 373.600 0.001 160 | 688.600 0.001 228 | 952.000 0.001
93 | 374.400 0.001 161 | 692.400 0.001 229 | 953.200 0.001
94 | 376.100 0.001 162 | 708.500 0.001 230 | 962500 0.001
95 | 389.700 0.001 163 | 710.100 0.001 231 | 970.700 0.001
9 | 390.500 0.001 164 | 711.600 0.001 232 | 972.600 0.001
97 | 392.300 0.001 165 | 713.500 0.001 233 | 974.000 0.001
98 | 394.800 0.001 166 | 714.600 0.001 234 | 976.300 0.001
99 | 400.100 0.001 167 | 715.300 0.001 235 | 978.400 0.001
100 | 401.900 0.001 168 | 716.200 0.001 236 | 979.600 0.001
101 | 417.000 0.001 169 | 717.500 0.001 237 | 980.700 0.001
102 | 420.900 0.001 170 | 718.200 0.001 238 | 991.500 0.001
103 | 423.300 0.001 171 | 719.900 0.001

104 | 439.700 0.001 172 | 734.800 0.001

105 | 442.100 0.001 173 | 735.500 0.001

106 | 445.900 0.001 174 | 741.300 0.001

107 | 448.200 0.001 175 | 742.900 0.001

108 | 450.300 0.001 176 | 744.500 0.001

109 | 451.100 0.001 177 | 753.400 0.001

110 | 451.700 0.001 178 | 754.400 0.001

111 | 452.900 0.001 179 | 755.400 0.001

112 | 453.900 0.000 180 | 756.300 0.001

113 | 477.300 0.001 181 | 757.000 0.001

114 | 478.000 0.001 182 | 757.700 0.001

115 | 485.300 0.001 183 | 759.700 0.001

116 | 491.200 0.001 184 | 761.400 0.001

117 | 492.100 0.001 185 | 772.100 0.000

118 | 492,900 0.001 186 | 779.700 0.001

119 | 495.900 0.001 187 | 783.300 0.001

120 | 497.100 0.001 188 | 784.700 0.001

121 | 498.200 0.001 189 | 787.200 0.001

122 | 499.100 0.001 190 | 788.500 0.001

123 | 500.600 0.001 191 | 790.500 0.001

124 | 501.900 0.001 192 | 792.100 0.001

125 | 529.900 0.001 193 | 792.900 0.001

126 | 530.800 0.001 194 | 810.900 0.001

127 | 532.300 0.001 195 | 811.800 0.001

128 | 537.500 0.001 196 | 814.600 0.001

129 | 551.100 0.001 197 | 816.400 0.001

130 | 552.500 0.000 198 | 824.700 0.001

131 | 558.400 0.001 199 | 825.300 0.001

132 | 561.300 0.001 200 | 826.600 0.000

Figura 97 — Espectro de Massas; Rea¢do Anisol com K3[Cr(C,04)3]; T.R.= 16.6; Desconhecido (continuagéo)
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B.1.6 Hg[Co(SCN)4]

Anisol com Hg[(Co(SCN)4]

| Number of Scans 1298

Time Range  4.000-39.814 |
p-metoxibgnzofenona
«Q
~
@<
©
Acido benzoico
N
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~
|
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| I \
34.43 1.42 64.15
— =] =
BRI IR N e e e e e e e AR R
7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Retention Time (min)
No. Peak Name tR (min) Area (%) Base Peak Mass
1 Acido benzoico 7.852 34.426 105.300
2 p-metoxibenzofenona 16.878 64.151 135.300
No. Name Structure Formula M Base Peak Mass tR (min)
o}
!8!
/6\ /7\
1 Acido benzoico Tl S ’i OH C7H602 122.037 105.300 7.852
9
4 2
\34
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18, 9. 3.
ST
2 o-metoxibenzofenona W \ \ | \ | C14H1202 212.084 135.400 15.402
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Figura 98 — Cromatograma da rea¢@o Anisol com Hg[Co(SCN )4]



B.1. Anisol

No. Name ‘ Structure Formula M Base Peak Mass‘ tR (min)
o]
1 iy 3
3 p-metoxibenzofenona [‘5/ E\\r*/ \Tf %T C14H1202 212.084 135.300 16.878
14\13//12 5\6¢1\

Figura 99 — Cromatograma da reagdo Anisol com Hg[Co(SCN)4] (continuagdo)
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APENDICE B. Espectros de GC-MS

Anisol com Hg[Co(SCN)4]

Count 138 I Data Type Centroid Date 02 Jul 19 06:05 am
File Name 3_ANISOL COM HG(CO) 7-2-2019 1 Centroid | Inlet Model GC Mass Spec Model Varian Saturn
| Retention Time 7.852 Scan 151 TiC 294.57

Stick

Plot Type
Total Signal 331314

OH

3_ANISOL COM HG(CO)_7-2-2019_1_Centroid 105
122+
77-]
51-|
65-| 94
63
L ‘ ‘| ! ‘ 844 Tres
50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100 105 110 115 120 125
miz

No. m/z RI(%) DI

1 51.000 12.156 13671.999

2 77.100 46.730 | 52560.000

3 105.300 100.000 | 112474.992

4 122.000 91.797 | 103248.992

Figura 100 — Espectro de Massas; Reacio Anisol com Hg[Co(SCN)4]; T.R.= 7.8; Acido benzéico



B.1. Anisol
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No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 50.100 2.629 36 | 101.700 0.001 71 | 482200 0.001 106 | 788.600 0.001
2 51.000 4.127 37 | 105.300 33.948 72 | 492300 0.000 107 | 797.400 0.001
3 52.000 0.585 38 | 106.200 2.117 73 | 506.100 0.001 108 | 800.500 0.001
4 53.000 0.267 39 | 107.300 0.103 74 | 508.000 0.001 109 | 803.600 0.001
5 54.000 0.064 40 | 108.200 0.001 75 | 528.500 0.001 110 | 804.300 0.001
6 55.100 0.042 41 | 119.800 0.001 76 | 534.000 0.001 111 | 806.100 0.001
7 57.100 0.001 42 | 122,000 31.163 77 | 538.600 0.001 112 | 820.100 0.001
8 60.000 0.065 43 | 122.900 2.076 78 | 539.300 0.001 113 | 821.300 0.001
9 61.100 0.222 44 | 123.900 0.163 79 | 548.000 0.001 114 | 824.100 0.001
10 | 62.100 0.153 45 | 124.900 0.001 80 | 549.400 0.001 115 | 825.800 0.001
1 63.200 0.242 46 | 134.900 0.001 81 | 550.200 0.001 116 | 836.000 0.001
12 | 64.200 0.026 47 | 138.200 0.001 82 | 562.600 0.001 117 | 862.800 0.001
13 | 65.200 0.561 48 | 153.000 0.001 83 | 564.300 0.001 118 | 873.300 0.001
14 | 66.200 0.453 49 | 159.400 0.001 84 | 565.400 0.001 119 | 874.100 0.001
15 | 67.200 0.032 50 | 160.900 0.001 85 | 570.000 0.000 120 | 883.200 0.001
16 | 68.100 0.007 51 | 162.400 0.001 86 | 585.800 0.001 121 | 884.000 0.001
17 | 70.200 0.001 52 | 179.000 0.001 87 | 586.700 0.001 122 | 894.600 0.001
18 | 71.300 0.001 53 | 189.200 0.001 88 | 606.400 0.000 123 | 899.600 0.001
19 | 72.200 0.006 54 | 228.900 0.001 89 | 612.400 0.001 124 | 900.300 0.001
20 | 73.200 0.240 55 | 234.700 0.001 90 | 617.300 0.001 125 | 919.600 0.001
21 74.200 1.309 56 | 239.100 0.001 91 | 622700 0.001 126 | 920.400 0.001
22 | 75200 0.564 57 | 240500 0.001 92 | 633.500 0.001 127 | 923.600 0.001
23 | 76.200 0.895 58 | 280.800 0.001 93 | 637.400 0.001 128 | 924.500 0.001
24 | 77100 15.864 59 | 283.600 0.001 94 | 647.900 0.001 129 | 925.200 0.001
25 | 78.000 1.163 60 | 304.900 0.001 95 | 685.400 0.001 130 | 926.600 0.001
26 | 79.100 0.216 61 | 361.600 0.001 96 | 686.300 0.001 131 | 942.000 0.001
27 | 80.000 0.011 62 | 408.700 0.001 97 | 694.600 0.001 132 | 947.400 0.001
28 | 84.000 0.001 63 | 418.600 0.001 98 | 695.500 0.001 133 | 951.700 0.001
29 | 85200 0.000 64 | 419.400 0.001 99 | 696.700 0.001 134 | 952.300 0.001
30 | 89.000 0.008 65 | 429.800 0.001 100 | 711.900 0.001 135 | 957.000 0.001
31 91.100 0.001 66 | 442.800 0.001 101 | 714.100 0.001 136 | 957.900 0.001
32 | 93100 0.043 67 | 443.800 0.001 102 | 717.700 0.001 137 | 962.100 0.001
33 | 94.100 0.451 68 | 445.400 0.001 103 | 743.000 0.001 138 | 967.200 0.001
34 | 95100 0.103 69 | 455.600 0.001 104 | 746.700 0.001
35 | 96.000 0.001 70 | 465.200 0.001 105 | 762.900 0.001

Figura 101 — Espectro de Massas; Reacio Anisol com Hg[Co(SCN)4]; T.R.= 7.8; Acido benzéico (continuacio)
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APENDICE B. Espectros de GC-MS

Anisol com Hg[Co(SCN)4]

Count 195 | Data Type Centroid Date 02 Jul 19 06:05 am
File Name 3_ANISOL COM HG(CO) 7-2-2019 1 Centroid | Inlet Model GC Mass Spec Mode! Varian Saturn
Plot Type Stick | Retention Time 15.402 Scan 422 TIC 325.91
Total Signal 152810
3_ANISOL COM HG(CO)_7-2-2019_1_Centroid 135‘|
1221
106 1959 2127
771
167
1529 181
92-]
| ‘ i ‘ | If
72 80 88 96 104 12 120 128 136 144 152 160 168 176 184 192 200 208 216
m/z
No. m/z RI(%) DI
1 77.000 15.802 7408.991
2 105.600 19.784 9275.988
3 121.600 23.435 10987.986
4 135.400 100.000 46886.941
5 167.400 11.029 5170.994
6 194.400 19.242 9021.988
7 195.200 20.308 9521.988
8 212.000 19.799 9282.987

Figura 102 — Espectro de Massas; Reac¢@o Anisol com Hg[Co(SCN)4]; T.R.= 15.4; o-metoxibenzofenona




B.1. Anisol 151

No. m/z TIC(%) || No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 49.900 0.484 51 | 119.700 0.071 101 | 193.600 0.382 151 | 594.500 0.001
2 50.900 1.656 52 | 120.700 0.494 102 | 194.400 5.904 152 | 595.400 0.002
3 51.900 0.099 53 | 121.600 7.191 103 | 195.200 6.231 153 | 613.800 0.001
4 53.000 0.039 54 | 122.600 0.626 104 | 196.200 0.979 154 | 615.100 0.001
5 54.000 0.002 55 | 123.800 0.001 105 | 197.100 2.949 155 | 616.000 0.001
6 55.100 0.001 56 | 125.700 0.010 106 | 198.100 0.421 156 | 618.400 0.002
7 57.500 0.003 57 | 126.800 0.098 107 | 199.400 0.001 157 | 639.900 0.001
8 60.900 0.040 58 | 127.800 0.058 108 | 207.200 0.001 158 | 641.700 0.002
9 61.900 0.099 59 | 128.800 0.043 109 | 209.300 0.002 159 | 658.500 0.002
10 | 63.000 0.554 60 | 129.700 0.012 110 | 210.100 0.030 160 | 660.300 0.002
11 63.900 0.415 61 | 130.800 0.001 111 [ 211.200 1.610 161 | 674.500 0.001
12 | 65.000 0.128 62 | 133.200 0.010 112 [ 212,000 6.075 162 | 681.900 0.001
13 | 66.000 0.012 63 | 133.800 0.274 113 | 213.000 0.819 163 | 686.200 0.002
14 | 66.700 0.001 64 | 135.400 30.683 114 | 214.000 0.087 164 | 687.600 0.001
15 | 69.500 0.012 65 | 136.400 2.146 115 | 227.500 0.002 165 | 709.300 0.001
16 | 70600 0.001 66 | 137.300 0.191 116 | 228.200 0.002 166 | 741.000 0.002
17 | 71.900 0.002 67 | 138.300 0.002 117 | 231.800 0.001 167 | 746.900 0.001
18 | 73.000 0.002 68 | 139.400 0.735 118 | 237.300 0.001 168 | 761.800 0.002
19 | 74.000 0.096 69 | 140.400 0.148 119 | 349.700 0.001 169 | 764.700 0.002
20 | 75.000 0.128 70 | 141.400 0.461 120 | 365.700 0.001 170 | 794.700 0.001
21 76.000 0.382 71 | 142.400 0.021 121 | 390.900 0.001 171 | 796.500 0.002
22 | 77.000 4.848 72 | 144.400 0.001 122 | 391.800 0.001 172 | 817.100 0.002
23 | 77.900 0.353 73 | 149.200 0.002 123 | 401.100 0.002 173 | 832.900 0.002
24 | 78900 0.633 74 | 150.400 0.181 124 | 403.100 0.001 174 | 840.900 0.001
25 | 80.000 0.029 75 | 151.400 0.461 125 | 404.300 0.001 175 | 841.900 0.001
26 | 86.000 0.001 76 | 152.400 1.461 126 | 405.100 0.001 176 | 843.200 0.001
27 | 87.900 0.001 77 | 153.400 0.599 127 | 439.300 0.001 177 | 844.300 0.001
28 | 88.900 0.020 78 | 154.400 0.113 128 | 441.000 0.002 178 | 846.500 0.001
29 | 91.000 0.147 79 | 155.400 0.104 129 | 457.100 0.001 179 | 854.000 0.002
30 | 91.900 0.457 80 | 156.500 0.001 130 | 461.000 0.001 180 | 874.600 0.001
31 92.900 0.019 81 | 163.300 0.027 131 | 462.000 0.001 181 | 893.300 0.001
32 | 95.000 0.009 82 | 164.600 0.044 132 | 467.600 0.001 182 | 894.100 0.001
33 | 96.000 0.001 83 | 165.500 1.357 133 | 477.500 0.001 183 | 895.200 0.001
34 | 98300 0.001 84 | 166.500 0.479 134 | 480.000 0.001 184 | 896.100 0.001
35 | 100.500 0.002 85 | 167.400 3.384 135 | 480.800 0.001 185 | 910.200 0.001
36 | 101.600 0.002 86 | 168.400 0.803 136 | 481.700 0.001 186 | 910.900 0.002
37 | 102.600 0.010 87 | 169.300 0.733 137 | 489.600 0.001 187 | 911.600 0.001
38 | 103.800 0.001 88 | 170.300 0.122 138 | 491.400 0.001 188 | 916.100 0.001
39 | 104.600 0.051 89 | 171.300 0.010 139 | 492.300 0.001 189 | 917.600 0.001
40 | 105.600 6.070 90 | 173.400 0.002 140 | 493.700 0.001 190 | 942.300 0.002
41 | 106.600 0.486 91 | 177.400 0.098 141 | 514.000 0.001 191 | 946.200 0.002
42 | 107.600 1.043 92 | 178.300 0.011 142 | 515.800 0.001 192 | 947.300 0.001
43 | 108.600 0.103 93 | 179.400 0.002 143 | 556.400 0.001 193 | 948.000 0.001
44 | 110600 0.001 94 | 180.400 0.082 144 | 558.700 0.001 194 | 961.800 0.001
45 | 111800 0.021 95 | 181.400 1.141 145 | 573.500 0.002 195 | 1000.000 0.001
46 | 113.700 0.053 96 | 182.400 0.173 146 | 579.300 0.001
47 | 114.800 0.050 97 | 183.400 0.396 147 | 580.400 0.001
48 | 115.700 0.632 98 | 184.400 0.088 148 | 582.200 0.001
49 | 116.900 0.046 99 | 185.600 0.005 149 | 584.200 0.001
50 | 118.700 0.027 100 | 189.500 0.002 150 | 592.900 0.002

Figura 103 — Espectro de Massas; Rea¢do Anisol com Hg[Co(SCN )4]; T.R.= 15.4; o-metoxibenzofenona (continua-
¢do)
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Anisol com Hg[Co(SCN)4]

Count 194 ‘ Data Type Centroid Date 02 Jul 19 06:05 am
File Name 3_ANISOL COM HG(CO) 7-2-2019 1 Centroid | Inlet Model GC Mass Spec Model Varian Saturn
Stick R Time 16.878 Scan 477 TIC 186.41

Plot Type l;
Total Signal 2984575
0]

P
(@)
3_ANISOL COM HG(CO)_7-2-2019_1_Centroid 1354
2127
781
937 106 181
169 1
‘ | L LA ! | 977
72 80 88 96 104 112 120 128 136 144 152 160 168 176 184 192 200 208 216
miz
No. m/z RI(%) DI
1 77.500 14.433 | 231087.750
2 135.300 100.000 |1601116.250
3 212.100 31.037 | 496942.469

Figura 104 — Espectro de Massas; Reacdo Anisol com Hg[Co(SCN)4]; T.R.= 16.9; p-metoxibenzofenona



B.1. Anisol 153

No. m/z TIC(%) || No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 50.200 0.375 50 | 112.900 0.001 99 | 252.000 0.001 148 | 656.700 0.000
2 51.200 0.846 51 | 113.900 0.043 100 | 253.600 0.001 149 | 658.000 0.001
3 52.200 0.031 52 | 114.900 0.021 101 | 258.800 0.001 150 | 678.500 0.001
4 53.200 0.048 53 | 115.900 0.392 102 | 269.000 0.001 151 | 679.300 0.001
5 54.200 0.001 54 | 116.800 0.037 103 | 272.700 0.001 152 | 680.200 0.001
6 56.900 0.001 55 | 119.700 0.022 104 | 274.200 0.001 153 | 684.400 0.001
7 57.800 0.001 56 | 120.800 0.010 105 | 275.500 0.001 154 | 689.400 0.001
8 59.300 0.001 57 | 122,500 0.001 106 | 279.100 0.001 155 | 699.700 0.001
9 60.500 0.001 58 | 126.600 0.009 107 | 279.900 0.001 156 | 700.400 0.001
10 | 61.300 0.007 59 | 127.600 0.023 108 | 300.200 0.001 157 | 721.000 0.000
1 62.400 0.100 60 | 128.900 0.001 109 | 316.000 0.001 158 | 725.900 0.001
12 | 63.400 0.787 61 | 129.600 0.001 110 | 316.900 0.001 159 | 727.000 0.001
13 | 64.400 0.778 62 | 135.300 53.646 111 | 336.800 0.001 160 | 729.400 0.001
14 | 65.400 0.092 63 | 136.300 2.705 112 | 338.800 0.001 161 | 730.500 0.001
15 | 66.400 0.007 64 | 137.300 0.244 113 | 341.900 0.001 162 | 732.200 0.000
16 | 67.500 0.008 65 | 138.300 0.007 114 | 346.900 0.001 163 | 746.600 0.001
17 | 68.400 0.001 66 | 139.400 0.571 115 | 352,700 0.001 164 | 761.200 0.001
18 | 70.100 0.007 67 | 140.400 0.165 116 | 362.400 0.001 165 | 762.500 0.001
19 | 71.100 0.001 68 | 141.300 0.589 117 | 363.800 0.001 166 | 767.500 0.001
20 | 73.300 0.001 69 | 142.300 0.056 118 | 366.900 0.001 167 | 790.400 0.001
21 74.600 0.143 70 | 150.300 0.071 119 | 367.600 0.001 168 | 791.200 0.001
22 | 75600 0.149 71 | 151300 0.100 120 | 368.700 0.001 169 | 791.900 0.001
23 | 76700 0.366 72 | 152.400 0.418 121 | 394.400 0.001 170 | 792,600 0.001
24 | 77500 7.743 73 | 153.400 0.169 122 | 395200 0.001 171 | 794.200 0.001
25 | 78500 0.505 74 | 154.300 0.012 123 | 398.600 0.001 172 | 813.200 0.001
26 | 79.600 0.315 75 | 155.500 0.004 124 | 400.100 0.001 173 | 831.200 0.001
27 | 80500 0.007 76 | 163.300 0.001 125 | 402.900 0.001 174 | 845.200 0.001
28 | 81.700 0.008 77 | 167.500 0.011 126 | 463.000 0.001 175 | 855.400 0.001
29 | 83500 0.001 78 | 168.500 0.160 127 | 469.800 0.001 176 | 857.100 0.001
30 | 84.800 0.001 79 | 169.400 0.832 128 | 480.100 0.001 177 | 882.400 0.001
31 85.500 0.001 80 | 170.400 0.069 129 | 485.600 0.001 178 | 889.100 0.001
32 | 86.700 0.007 81 | 180.500 0.070 130 | 521.900 0.001 179 | 890.900 0.001
33 | 87.800 0.043 82 | 181.400 1.685 131 | 534.100 0.001 180 | 892.500 0.001
34 | 88.800 0.021 83 | 182.400 0.211 132 | 553.000 0.001 181 | 893.200 0.001
35 | 89.700 0.065 84 | 183.400 0.022 133 | 568.400 0.001 182 | 901,100 0.001
36 | 92700 1.874 85 | 184.400 0.049 134 | 574.300 0.000 183 | 902.700 0.001
37 | 93700 0.144 86 | 185.400 0.006 135 | 584.600 0.001 184 | 903.700 0.001
38 | 94.700 0.013 87 | 188.300 0.001 136 | 594.800 0.001 185 | 913.500 0.001
39 | 95700 0.031 88 | 189.700 0.001 137 | 611.000 0.001 186 | 916.900 0.000
40 | 98500 0.001 89 | 195500 0.081 138 | 614.800 0.001 187 | 918.400 0.001
41 | 100.600 0.001 90 | 196.500 0.146 139 | 615.800 0.001 188 | 944.800 0.001
42 | 102,500 0.013 91 | 197.500 0.132 140 | 617.100 0.001 189 | 961.300 0.001
43 | 103.700 0.001 92 | 198.200 0.006 141 | 621.100 0.001 190 | 965.700 0.001
44 | 105.700 1.792 93 | 199.100 0.000 142 | 641.800 0.001 191 | 992.500 0.001
45 | 106.600 0.165 94 | 210.200 0.001 143 | 642,500 0.000 192 | 995.800 0.001
46 | 107.800 1.569 95 | 212.100 16.650 144 | 645.400 0.000 193 | 997.100 0.001
47 | 108.700 0.107 96 | 212.900 2.049 145 | 646.600 0.001 194 | 998.000 0.001
48 | 110.900 0.001 97 | 214.000 0.241 146 | 652.700 0.001
49 | 111.900 0.002 98 | 214.900 0.008 147 | 654.500 0.001

Figura 105 — Espectro de Massas; Rea¢do Anisol com Hg[Co(SCN )4]; T.R.= 16.9; p-metoxibenzofenona (continua-
¢do)
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B.2 Isopropoxibenzeno

B.2.1 ZnO

Isopropoxibenzeno com ZnO

Number of Scans 1380
Time Range 4.000-39.950 |

p-isopropoxibenzofenona
|

o-isopropoxlibenzofenona

o
&
~
Isopropqxibenzeno
Acido benzoico
§ Be'nzil
o 2
| )
]
|
(5]
]
]
o -
3 [
0
T | | ‘
iy W1 I 0
2.62 0.56 1.072.75 1.52 3.62 0.62
i u = [ U u

B Raa A aa Lt s e L B L L e e e L s aa s S A i L s s i s L e s ]
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40
Retention Time (min)

No. Peak Name tR (min) Area (%) Base Peak Mass
1 Isopropoxibenzeno 5.396 - 94.200
2 Acido benzoico 7.500 2,623 105.200
3 Benzil 13.884 16.922 105.100
4 p-isopropoxibenzofenona 17.910 67.602 121.300
5 o-isopropoxibenzofenona 19.153 1.521 225.300
No. Name Structure Formula M Base Peak Mass tR (min)
6 le) 9
~ § <70 v
1 Isopropoxibenzeno | C9H120 136.089 94.200 5.396
4 2 10
\3&

Figura 106 — Cromatograma da reag@o Isopropoxibenzeno com ZnO



B.2. Isopropoxibenzeno 155

No. Name Structure Formula M Base Peak Mass tR (min)
O
8
b}
/6\ /7\
2 Acido benzoico T| N ’i OH C7HB602 122.037 105.200 7.500
9
4 2
\3&

1
3 Benzil \2/1\7/ Ny F KF C14H1002 210.068 105.100 13.884

4 p-isopropoxibenzofenona ﬁ C16H1602 240.115 121.300 17.910
6,

7 4
5 o-isopropoxibenzofenona ]]5 L C16H1802 242,131 225.300 19.153

Figura 107 — Cromatograma da reagdo Isopropoxibenzeno com ZnO (continuagdo)
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Isopropoxibenzeno com ZnO

Formula CH O |FW  136.1910 |

Count 62 | Data Type Centroid Date 01 Mar 19 01:25 pm
File Name 2 3-1-2019 ISOP. ZNO BRUTO 1_Centroid Inlet Model GC Mass Spec Model Varian Saturn
Plot Type Stick | Retention Time 5.396 Scan 54 TIC 220.55
Total Signal 13664576
0 CH,
CHj
2_3-1-2019_ISOP2.esp 949
1361
66—|
|—95
77—|
519 121
74 107 1122
. S . I 1 L . —! . .F

50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100 105 110 115 120 125 130 135

miz
No. m/z RI(%) DI
1 66.200 28.165 |1745004.125
2 94.200 100.000 |6195603.500
3 136.100 48.009 |2974477.250

Figura 108 — Espectro de Massas; Reagdo Isopropoxibenzeno com ZnO; T.R.= 5.4; Isopropoxibenzeno



B.2. Isopropoxibenzeno
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No. m/z TIC(%)
1 50.100 0.306
2 51.100 0.977
3 52.100 0.069
4 53.100 0.060
5 55.100 0.345
6 61.300 0.071
7 62.200 0.007
8 63.200 0.759
9 64.200 0.104
10 | 65.200 2.684
1 66.200 12.770
12 | 67.200 0.719
13 | 68200 0.034
14 | 73.300 0.002
15 | 74.200 0.080
16 | 75200 0.068
17 | 76.300 0.078
18 | 77.200 2.355
19 | 78.300 0.095
20 | 79.200 0.170
21 80.300 0.011
22 | 81.400 0.008
23 | 89.300 0.010
24 | 91300 0.624
25 | 92.400 0.058
26 | 93.300 0.901
27 | 94200 45.341
28 | 95.200 4.324
29 | 96.200 0.283
30 | 97.200 0.001
31 | 103.100 0.116
32 | 104.000 0.013
33 | 105.200 0.229
34 | 107.200 0.361
35 | 108.200 0.020
36 | 115.300 0.069
37 | 117.200 0.124
38 | 119.300 0.003
39 | 121.200 0.603
40 | 122.200 0.036
41 | 127.200 0.019
42 | 131.300 0.053
43 | 133.200 0.028
44 | 134.100 0.055
45 | 136.100 21.768
46 | 137.000 2.323
47 | 138.100 0.118
48 | 139.100 0.005
49 | 143.100 0.004
50 | 145.100 0.165
51 | 146.100 0.018
52 | 147.100 0.034
53 | 149.100 0.065
54 | 153.200 0.047
55 | 155.100 0.002
56 | 155.900 0.003
57 | 159.200 0.069
58 | 171.100 0.207
59 | 172.100 0.013
60 | 197.100 0.006
61 | 227.300 0.017
62 | 243.000 0.002

Figura 109 — Espectro de Massas; Reagdo Isopropoxibenzeno com ZnO; T.R.= 5.4; Isopropoxibenzeno(continuagao)
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Isopropoxibenzeno com ZnO

Formula cHO |FW 1221213 |

Count 62 ‘ Data Type Centroid Date 01 Mar 19 01:25 pm
File Name 2 3-1-2019_ISOP. ZNO BRUTO 1_Centroid Inlet Model GC Mass Spec Model Varian Saturn
Plot Type Stick 'Retention Time 7.500 Scan 140 Tic 322.73
Total Signal 597045
2_3-1-2019_ISOP2.esp 1059

1224

77—|
51 ]
r106
611 66—| ‘ 94—]
89 121
- _ I I I ‘ . 1 R —!

50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100 105 110 115 120 125

miz
No. m/z RI(%) DI
1 51.100 14.601 27012.002
2 77.100 65.334 120866.008
3 105.200 100.000 | 184998.016
4 122.100 85.153 157532.000

Figura 110 — Espectro de Massas; Reagdo Isopropoxibenzeno com ZnO; T.R.=7.5; Acido benzéico



B.2. Isopropoxibenzeno
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No. m/z TIC(%)
1 50.100 2.625
2 51.100 4.524
3 52.100 0.588
4 53.100 0.263
5 54.100 0.050
6 55.100 0.142
7 57.100 0.030
8 60.000 0.018
9 61.100 0.547
10 | 62.200 0.128
1 63.100 0.244
12 | 64.200 0.054
13 | 65.100 0.463
14 | 66.200 0.564
15 | 67.200 0.052
16 | 68.300 0.000
17 | 69.300 0.007
18 | 70.100 0.016
19 | 71.200 0.001
20 | 73.100 0.313
21 74.200 1.721
22 | 75200 0.845
23 | 76.200 1.060
24 | 77100 20.244
25 | 78.100 1.447
26 | 79.200 0.274
27 | 80.100 0.036
28 | 81.000 0.041
29 | 83200 0.001
30 | 85100 0.006
31 86.100 0.000
32 | 88100 0.000
33 | 89.100 0.015
34 | 90200 0.010
35 | 91.200 0.031
36 | 92100 0.026
37 | 93200 0.149
38 | 94.200 0.672
39 | 95200 0.265
40 | 97.300 0.001
#1 99.200 0.005
42 | 100.900 0.015
43 | 103.400 0.001
44 | 104.300 0.240
45 | 105.200 30.986
46 | 106.100 2.307
47 | 107.100 0.124
48 | 109.100 0.005
49 | 110.200 0.012
50 | 120.200 0.001
51 | 121.300 0.199
52 | 122.100 26.385
53 | 123.100 1.991
54 | 124.100 0.158
55 | 125.100 0.001
56 | 130.000 0.003
57 | 133.400 0.007
58 | 135.200 0.016
59 | 136.000 0.001
60 | 149.000 0.033
61 | 150.000 0.014
62 | 179.100 0.025

Figura 111 — Espectro de Massas; Reagio Isopropoxibenzeno com ZnO; T.R.=7.5; Acido benzéico (continuagio)
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Isopropoxibenzeno com ZnO

Count 64 | Data Type Centroid Date 01 Mar 19 01:25 pm
File Name 2 3-1-2019_ISOP. ZNO BRUTO 1_Centroid Inlet Mode! GC Mass Spec Model Varian Saturn
Plot Type Stick | Retention Time 13.884 Scan 385 TIC 170.40
Total Signal 12263058
(0]
O
2_3-1-2019_ISOP.ESP 1059
77—|
51 ]
65
al 89 94-| 1159 1411 1529
56 64 72 80 88 96 104 112 120 128 136 144 152
m/z

No. m/z RI(%) DI

1 77.200 41.830 [3010341.000

2 105.100 100.000 |7196556.000

Figura 112 — Espectro de Massas; Reac@o Isopropoxibenzeno com ZnO; T.R.= 13.9; Benzil
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No. m/z TIC(%)
1 50.100 0.986
2 51.100 3.776
3 52.100 0.119
4 53.200 0.098
5 54.200 0.005
6 61.200 0.009
7 62.200 0.132
8 63.200 0.407
9 64.200 0.142
10 | 65.300 0.902
11 66.300 0.252
12 | 67.200 0.003
13 | 73300 0.046
14 | 74200 0.410
15 | 75.300 0.249
16 | 76.300 0.504
17 | 77.200 24548
18 | 78.200 1.547
19 | 79.300 0.164
20 | 80.200 0.003
21 85.300 0.012
22 | 89.400 0.086
23 | 90.200 0.001
24 | 91300 0.021
25 | 92.400 0.006
26 | 93.400 0.129
27 | 94300 0.195
28 | 95300 0.133
29 | 98500 0.003
30 | 102.400 0.004
31 | 104300 0.050
32 | 105.100 58.685
33 | 106.000 4.119
34 | 107.100 0.240
35 | 108.000 0.001
36 | 113.100 0.012
37 | 114.000 0.001
38 | 115.100 0.300
39 | 116.200 0.023
40 | 121.100 0.010
41 | 130.100 0.028
42 | 140.100 0.001
43 | 141.200 0.204
44 | 142100 0.001
45 | 143.000 0.001
46 | 151.900 0.012
47 | 153.200 0.001
48 | 168.100 0.049
49 | 169.200 0.019
50 | 178.200 0.002
51 | 180.900 0.014
52 | 182.100 0.001
53 | 191.500 0.000
54 | 193.300 0.003
55 | 195.100 0.023
56 | 196.300 0.039
57 | 197.100 0.178
58 | 197.800 0.819
50 | 198.900 0.191
60 | 200.000 0.004
61 | 202.800 0.003
62 | 216.000 0.009
63 | 275.000 0.060
64 | 276.100 0.009

Figura 113 — Espectro de Massas; Reacdo Isopropoxibenzeno com ZnO; T.R.= 13.9; Benzil (continuagio)
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Isopropoxibenzeno com ZnO

Formula C H O Fw 240.2970
Count 147 I Data Type Centroid Date 01 Mar 19 01:25 pm
File Name 2 3-1-2019_ISOP. ZNO BRUTO 1_Centroid Inlet Mode! GC Mass Spec Model Varian Saturn
Plot Type Stick | Retention Time 19.153 Scan 622 TIC 468.62
Total Signal 1826574
H;C CHj
2_3-1-2019_ISOP2.esp 2259
1631
105 2827
77—|
197—|
147+
115-| 211-] 242
‘ il
[ P | O Y OV Y PO B | DOURON 111 TR in A Al - I
L i o o e e e e e e AR R R ]
80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280
miz
No. m/z RI(%) DI
1 77.200 24.297 94703.977
2 105.200 40.284 157019.969
3 163.300 51.970 202567.953
4 197.400 12.019 46847.988
5 225.300 100.000 | 389779.906
6 226.300 14.318 55808.988
7 240.200 61.692 240464.953
8 241.200 10.375 40440.988
9 282.100 41.802 162936.969

Figura 114 — Espectro de Massas; Reac@o Isopropoxibenzeno com ZnO; T.R.= 19.2; o-isopropoxibenzofenona
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No. m/z TIC(%) || No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 50.100 0.070 39 | 101.200 0.040 77 | 148.400 0.151 115 | 199.300 0.107
2 51.100 0.558 40 | 102.400 0.062 78 | 149.300 0.029 116 | 200.400 0.001
3 52.100 0.044 41 | 103.300 0.175 79 | 150.300 0.040 117 | 205.500 0.005
4 53.100 0.031 42 | 104.300 0.051 80 | 151.300 0.086 118 | 207.300 0.073
5 55.100 0.191 43 | 105.200 8.596 81 | 152.300 0.387 119 | 208.500 0.029
6 56.000 0.001 44 | 106.200 1.012 82 | 153.400 0.258 120 | 209.400 0.028
7 57.200 0.001 45 | 107.200 0.895 83 | 154.300 0.100 121 | 210.300 0.364
8 62.200 0.000 46 | 108.200 0.026 84 | 155.400 0.110 122 | 211.400 0.449
9 63.200 0.102 47 | 109.300 0.011 85 | 157.300 0.005 123 | 212.400 0.185
10 | 64.100 0.058 48 | 111.400 0.014 86 | 161.400 0.424 124 | 213.200 0.001
1 65.200 0.394 49 | 112.300 0.000 87 | 162.400 0.024 125 | 223.500 0.042
12 | 66.100 0.013 50 | 115.300 0.556 88 | 163.300 11.090 126 | 224.400 0.023
13 | 67.100 0.005 51 | 116.300 0.062 89 | 164.300 1.170 127 | 225.300 21.339
14 | 69.100 0.037 52 | 117.300 0.065 90 | 165300 0.483 128 | 226.300 3.055
15 | 70.200 0.006 53 | 118.300 0.011 91 | 166.300 0.076 129 | 227.300 0.276
16 | 73.300 0.001 54 | 119.300 0.147 92 | 167.200 0.081 130 | 228.200 0.018
17 | 74100 0.006 55 | 120.300 0.114 93 | 168.400 0.056 131 | 238.400 0.057
18 | 75.200 0.142 56 | 121.300 0.408 94 | 169.400 0.016 132 | 239.300 0.627
19 | 76.200 0.198 57 | 122.300 0.008 95 | 170.300 0.014 133 | 240.200 13.165
20 | 77.200 5.185 58 | 125.300 0.002 96 | 175.400 0.006 134 | 241.200 2.214
21 78.200 0.351 59 | 126.300 0.016 97 | 176.300 0.130 135 | 242.200 0.307
22 | 79200 0.547 60 | 127.300 0.053 98 | 177.300 0.113 136 | 243.100 0.009
23 | 80.200 0.095 61 | 128.400 0.065 99 | 178.300 0.821 137 | 254.300 0.004
24 | 81200 0.051 62 | 129.400 0.031 100 | 179.400 0.368 138 | 264.300 0.104
25 | 83.300 0.024 63 | 131.300 0.131 101 | 180.200 0.046 139 | 265.400 0.037
26 | 84300 0.005 64 | 132.300 0.026 102 | 181.400 0.440 140 | 267.200 0.103
27 | 87200 0.018 65 | 133.400 0.187 103 | 182.400 1311 141 | 268.200 0.002
28 | 88.100 0.010 66 | 134.300 0.257 104 | 183.400 0.208 142 | 280.500 0.008
29 | 89.100 0.158 67 | 135.400 0.460 105 | 184.300 0.024 143 | 282.100 8.920
30 | 90.200 0.024 68 | 136.300 0.006 106 | 189.300 0.026 144 | 283,000 1.664
31 91.200 1.365 69 | 139.300 0.115 107 | 190.400 0.009 145 | 284.100 0.230
32 | 92200 0.269 70 | 140.300 0.036 108 | 191.300 0.004 146 | 285.100 0.002
33 | 93.100 0.071 71 | 141.400 0.247 109 | 193.400 0.007 147 | 474.400 0.009
34 | 95200 0.086 72 | 142.400 0.002 110 | 194.300 0.002
35 | 96.000 0.009 73 | 143300 0.002 111 | 195.400 0.086
36 | 97.200 0.020 74 | 144.400 0.001 112 [ 196.400 0.036
37 | 97.900 0.001 75 | 145.400 0.041 113 | 197.400 2.565
38 | 99.200 0.004 76 | 147.400 1.085 114 | 198.300 0.480

Figura 115 — Espectro de Massas; Reagdo Isopropoxibenzeno com ZnO; T.R.= 19.2; o-isopropoxibenzofenona
(continuacao)
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APENDICE B. Espectros de GC-MS

Formula ¢ H O

Isopropoxibenzeno com ZnO

FwW 240.2970

Count 88 I Data Type Centroid Date 01 Mar 19 01:25 pm
File Name 2 3-1-2019 ISOP. ZNO BRUTO 1 Centroid Inlet Model GC Mass Spec Model Varian Saturn
Plot Type Stick | Retention Time ~ 17.910 Scan 555 TIC 317.20
Total Signal 28075924
0}
CHj
0 CH,
2_3-1-2019_ISOP2.esp 1219
1989
240-|
S 105+
181
939 1419 150 1
212

el . . — L S IR 1 NN 1. - -ll, ol —I L L
Wmmmmmmmmmwmmwmmm
60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240

miz

No. m/z RI(%) DI

1 77.200 12.885 1140474.125

2 105.300 11.332 1003014.063

3 121.300 100.000 |8851110.000

4 197.400 17.212 1523410.125

5 198.100 58.232  |5154206.500

6 240.100 43.283 3831030.250

Figura 116 — Espectro de Massas; Reacdo Isopropoxibenzeno com ZnO; T.R.= 17.9; p-isopropoxibenzofenona
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No. m/z TIC(%) || No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 50.100 0.258 24 | 92.200 0.506 47 | 126.200 0.040 70 | 181.300 1.972
2 51.100 0.705 25 | 93.200 1.526 48 | 127.200 0.023 71 | 182.300 0.313
3 52.100 0.044 26 | 94.200 0.070 49 | 137.200 0.002 72 | 183.400 0.042
4 53.100 0.036 27 | 95.200 0.039 50 | 139.300 0.367 73 | 196.400 0.003
5 54.000 0.001 28 | 98.200 0.003 51 | 140.300 0.142 74 | 197.400 5.426
6 55.000 0.001 29 | 99.400 0.003 52 | 141.300 1.110 75 | 198.100 18.358
7 62.200 0.083 30 | 101.200 0.001 53 | 142.300 0.168 76 | 199.100 2.255
8 63.100 0.332 31 | 102.300 0.036 54 | 143.200 0.014 77 | 200.100 0.178
9 64.200 0.145 32 | 103.300 0.021 55 | 150.300 0.039 78 | 201.200 0.007
10 | 65.200 1.552 33 | 104.200 0.037 56 | 151.300 0.088 79 | 209.400 0.003
11 66.200 0.050 34 | 105.300 3.573 57 | 152.300 0.492 80 | 211.200 0.003
12 | 71.000 0.009 35 | 106.300 0.223 58 | 153.300 0.113 81 | 212300 0.004
13 | 74.100 0.025 36 | 107.300 0.004 59 | 154.400 0.001 82 | 225.200 0.304
14 | 75.200 0.131 37 | 111.300 0.019 60 | 155.200 0.002 83 | 226.100 0.038
15 | 76.200 0.359 38 | 113.300 0.029 61 | 161.300 0.019 84 | 238.500 0.014
16 | 77.200 4.062 39 | 114.400 0.008 62 | 163.300 0.041 85 | 240.100 13.645
17 | 78.200 0.271 40 | 115.400 1.258 63 | 166.200 0.005 86 | 241.000 2811
18 | 79.200 0.042 41 | 116.400 0.126 64 | 168.300 0.140 87 | 242.100 0.241
19 | 84300 0.008 42 | 119.400 0.012 65 | 169.300 0.399 88 | 243.100 0.001
20 | 87.200 0.018 43 | 120.400 0.504 66 | 170.300 0.388
21 88.200 0.019 44 | 121.300 31.526 67 | 171.200 0.059
22 | 89.300 0.127 45 | 122.200 2.306 68 | 179.300 0.080
23 | 91.200 0.126 46 | 123.200 0.188 69 | 180.300 0.228

Figura 117 — Espectro de Massas; Reagdo Isopropoxibenzeno com ZnO; T.R.= 17.9; p-isopropoxibenzofenona
(continuacao)
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B.2.2 Co(acac);

Isopropoxibenzeno com Co(acac)2
.NumberofScans 1312 ‘

Time Range _4.000-39.958 |
p-isopropoijenzofenona
[=23
N
x
~
Be‘nzil
o
=]
]
[
Acido benzoico ‘
g ‘
™
N
~ \ ‘
| | \‘ ‘\
ﬂt, Il I | ‘ “
10.57 14.86 3.80 4.84 65.93
— = =] (=] (=
T T T T T e T T T e T e e e e
6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21
Retention Time (min)
No. Peak Name tR (min) Area (%) Base Peak Mass
1 Acido benzoico 7.437 10.576 105.200
2 Benzil 13.831 14.864 105.100
3 p-isopropoxibenzofenona 17.829 65.928 121.200
No. Name Structure Formula M Base Peak Mass tR (min)
(0]
8
"
1 Acido benzoico Tl ™S 1| OH C7HB02 122.037 105.200 7.437
9
4 2
\3%
5
Z N o
%
1
2 Benzil 3%2/1\7/ \]19 6\15 C14H1002 210.068 105.100 13.831
[e) 12~ l14
8 R

Figura 118 — Cromatograma da rea¢@o Isopropoxibenzeno com Co(acac)
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No. Name Structure Formula M Base Peak Mass‘ tR (min) \
(o]
N
N N 9
3 Structure 1 h ‘ ‘“ T ‘ C16H1602 240.115 121.200 17.829
15\”’//O4 5\541\0/3\12

Figura 119 — Cromatograma da reagio Isopropoxibenzeno com Co(acac), (continuagio)
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Isopropoxibenzeno com Co(Acac)2

Formula cHO |FW 1221213 |

Count 63

| Data Type Centroid | Date 01 Mar 19 02:10 pm
File Name 3 3-1-2019 ISOP. CO(ACAC)2 BRUTO 1 Centroid Inlet Model GC
Mass Spec Model Varian Saturn ‘ Plot Type Stick | Retention Time 7.437 Scan 130
TIC 317.08 ‘ Total Signal 428202

OH

3_3-1-2019_ISOP2.esp

1051
122
77-|
106
66 94
70 81 90 1
I LS B RN N e 1 : Al
mwmmmmmmmwmrwrlmmwﬂwmmm
65 70 75 80 85 90 95 100 105 110 115 120 125
miz
No. miz RI(%) DI
1 51.100 14225 | 19209.998
2 77.100 59.134 | 79856.984
3 105.200 100.000 | 135043.984
4 122.100 90.034 | 121584.984

Figura 120 — Espectro de Massas; Reagdo Isopropoxibenzeno com Co(acac)s; T.R.= 7.4; Acido benzéico
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No. m/z TIC(%)
1 50.100 2.407
2 51.100 4.486
3 52.100 0.884
4 53.100 0.322
5 54.100 0.041
6 55.100 0.059
7 56.100 0.002
8 57.200 0.016
9 59.200 0.004
10 | 60.100 0.005
11 61.100 0.563
12 | 62.100 0.183
13 | 63.100 0.232
14 | 64.100 0.062
15 | 65.200 0.550
16 | 66.200 0.566
17 | 67.200 0.007
18 | 68.100 0.018
19 | 69.300 0.004
20 | 70.300 0.038
21 73.200 0.344
22 | 74200 1.363
23 | 75.200 0.694
24 | 76200 0.938
25 | 77100 18.649
26 | 78100 1.412
27 | 79200 0.290
28 | 80.200 0.011
29 | 81.100 0.016
30 | 82100 0.007
31 86.000 0.000
32 | 88.000 0.001
33 | 89.100 0.016
34 | 90200 0.020
35 | 91100 0.005
36 | 92.200 0.010
37 | 93200 0.125
38 | 94.200 0.514
39 | 95200 0.233
40 | 96.200 0.016
+1 97.200 0.003
42 | 100.000 0.018
43 | 103.300 0.009
44 | 104.300 0.178
45 | 105.200 31.537
46 | 106.200 2.252
47 | 107.200 0.134
48 | 108.100 0.000
49 | 119.300 0.010
50 | 121.200 0.294
51 | 122100 28.394
52 | 123.100 1.885
53 | 124.100 0.121
54 | 125.100 0.001
55 | 135.100 0.009
56 | 148.100 0.000
57 | 163.100 0.018
58 | 175.200 0.002
59 | 179.100 0.012
60 | 197.000 0.001
61 | 253.100 0.000
62 | 281.100 0.004
63 | 351.100 0.003

Figura 121 — Espectro de Massas; Reacdo Isopropoxibenzeno com Co(acac),; TR.=7.4; Acido benzéico (continu-
acdo)
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Isopropoxibenzeno com Co(acac)2

Count 53 | Data Type Centroid | pate 01 Mar 19 02:10 pm
File Name 3 3-1-2019 ISOP. CO(ACAC)2 BRUTO 1 Centroid [ Iniet Model GC
Mass Spec Mode! Varian Saturn_| Plot Type Stick | Retention Time __ 13.831 | Scan 365
TIC 170.97 | Total Signal 2194004
@)
(@]
3 3-1-2019_ISOP.ESP 1054
77—|
51—|
657 89- 94 115 128 141 152
‘ i 1 1 ‘ 1 1 1
56 64 72 80 88 9% 104 112 120 128 136 144 152
miz
No. m/z RI(%) DI
1 77.200 40366 | 518004.094
2 | 105100 | 100.000 |1283260.125

Figura 122 — Espectro de Massas; Reacdo Isopropoxibenzeno com Co(acac),; T.R.= 13.8; Benzil
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No. m/z TIC(%)
1 50.100 1.124
2 51.100 3.922
3 52.100 0.204
4 53.100 0.143
5 54.000 0.003
6 55.100 0.031
7 61.100 0.039
8 62.200 0.201
9 63.200 0.480
10 | 64.200 0.085
11 | 65300 1.074
12 | 66.300 0.315
13 | 67.200 0.001
14 | 69.400 0.000
15 | 73.200 0.030
16 | 74.300 0.459
17 | 75300 0.242
18 | 76.300 0616
19 | 77.200 23.610
20 | 78.200 1,632
21 | 79.200 0.196
22 | 82.200 0.002
23 | 88.200 0.001
24 | 89.200 0.093
25 | 91.300 0.001
26 | 92.200 0.003
27 | 93.300 0.148
28 | 94.200 0.215
29 | 95300 0175
30 | 97.100 0.002
31 | 102.200 0.001
32 | 103.700 0.002
33 | 105.100 58.489
34 | 106.000 4.197
35 | 107.100 0.250
36 | 112.900 0.000
37 | 115.100 0.399
38 | 116.100 0.003
39 | 121.100 0.001
40 | 128200 0.017
41 | 137.800 0.003
42 | 139.200 0.081
43 | 140.000 0.001
44 | 141.100 0.153
45 | 142100 0.011
46 | 152.200 0.011
47 | 168.100 0.009
48 | 169.100 0.007
49 | 195.900 0.029
50 | 196.800 0.062
51 | 197.800 0.969
52 | 198.900 0.250
53 | 199.800 0.012

Figura 123 — Espectro de Massas; Reacéo Isopropoxibenzeno com Co(acac),; T.R.= 13.8; Benzil (continuagfo)
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Isopropoxibenzeno com Co(Acac)2

Formula C H O FwW 240.2970

Count 87 | Data Type Centroid | Date 01 Mar 19 02:10 pm
File Name 3 3-1-2019 ISOP. CO(ACAC)2 BRUTO 1 Centroid inlet Model GC
Mass Spec Model Varian Saturn | Plot Type Stick Retention Time 17.829 Scan 516
TIC 307.97 Total Signal 10375324
0
/CES
O CHy
3_3-1-2019_ISOP2.esp 1219
198-|
240
77
1 105-|
93 181
1 1419 169 1 ‘ »
ol e ‘ S ‘ i ‘ T ‘\ 1
B B B B B B B L B o B e T B I B L B e o e ]
80 100 120 140 160 180 200 220 240
miz

No. m/z RI(%) DI

1 77.200 13.293 447850.969

2 105.300 10.417 350940.000

3 121.200 100.000 |3368981.000

4 197.300 17.543 591004.000

5 198.200 50.819  [1712072.000

6 240.100 39.642 1335520.875

Figura 124 — Espectro de Massas; Reagio Isopropoxibenzeno com Co(acac)z; T.R.= 17.8; p-isopropoxibenzofenona
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No. m/z TIC(%) || No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 50.100 0.322 24 | 91300 0.151 47 | 126.200 0.022 70 | 181.300 1.677
2 51.100 0.732 25 | 92.200 0.697 48 | 127.200 0.001 71 | 182.300 0.298
3 52.100 0.019 26 | 93.200 1.762 49 | 128.200 0.014 72 | 183.300 0.008
4 53.100 0.064 27 | 94300 0.169 50 | 135300 0.001 73 | 196.300 0.010
5 55.100 0.004 28 | 95.300 0.001 51 | 139.300 0.604 74 | 197.300 5.696
6 62.100 0.094 29 | 99.300 0.029 52 | 140.200 0.107 75 | 198.200 16.501
7 63.200 0428 30 | 102.300 0.069 53 | 141.300 1.390 76 | 199.100 2.136
8 64.200 0.278 31 | 103.300 0.001 54 | 142200 0.230 77 | 200.100 0.141
9 65.200 1674 32 | 104.200 0.077 55 | 143.200 0.005 78 | 214.100 0.004
10 | 66.200 0.096 33 | 105.300 3.382 56 | 148.900 0.004 79 | 225.100 0.297
11 67.300 0.001 34 | 106.200 0.343 57 | 150.200 0.040 80 | 226.000 0.012
12 | 69.100 0.010 35 | 107.200 0.032 58 | 151.200 0.131 81 | 238.100 0.017
13 | 74200 0.056 36 | 111.300 0.099 59 | 152.200 0.434 82 | 240.100 12.872
14 | 75.200 0.205 37 | 112.200 0.001 60 | 153.200 0.065 83 | 241.100 1.927
15 | 76.200 0.509 38 | 113.300 0.051 61 | 154.200 0.022 84 | 242.000 0.205
16 | 77.200 4.317 39 | 114300 0.022 62 | 161.200 0.027 85 | 242.700 0.001
17 | 78.200 0.350 40 | 115.400 1.280 63 | 163.200 0.016 86 | 276.100 0.004
18 | 79.200 0.044 41 | 116.300 0.140 64 | 167.500 0.004 87 | 678.700 0.002
19 | 86.200 0.001 42 | 119.400 0.012 65 | 168.300 0.092
20 | 87.200 0.049 43 | 120.400 0.601 66 | 169.200 0.798
21 88.200 0.029 44 | 121.200 32.471 67 | 170.300 0.495
22 | 89.300 0.097 45 | 122.200 2.499 68 | 171.300 0.050
23 | 90.300 0.006 46 | 123.200 0.143 69 | 180.300 0.221

Figura 125 — Espectro de Massas; Reacgo Isopropoxibenzeno com Co(acac),; T.R.= 17.8; p-isopropoxibenzofenona
(continuacao)
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B.2.3 AuCl;

Isopropoxibenzeno com AuCI3

Number of Scans 1543
Time Range 4.000-39.967 |

p-isopropoxibenzofenona
"

o-isopropoxlibenzofenona

~
0
i
=
bepzil
=]
©
«x
™
isoproploxibenzeno
o
©
(]
Acido benzoico ‘
o
w
~ ©
X i
| o
| Al | Ll
‘ BPARRN | Y| : . [ N AN I
14.391.47 1.08 17.23 472 209 57.16 0.65
[—] 5] 5 3] 5 H [
T T e e e e e T
Retention Time (min)
No. Peak Name tR (min) Area (%) Base Peak Mass
1 isopropoxibenzeno 5.360 - 94.000
2 Acido benzoico 7.752 14.387 105.000
3 benzil 13.868 17.234 104.900
4 p-isopropoxibenzofenona 17.887 57.158 121.000
5 o-isopropoxibenzofenona 19.146 0.650 77.000
No. Name Structure Formula M Base Peak Mass tR (min)
2 e} 9
ST AN
1 isopropoxibenzeno | C9H120 136.089 94.000 5.360
4 6 10
%5 e

Figura 126 — Cromatograma da reacdo Isopropoxibenzeno com AuCl3
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No. Name Structure Formula M Base Peak Mass tR (min)
6]
8
b}
/2\ /7\
2 Acido benzoico T “ |'i OH C7HB602 122.037 105.000 7.752
9
4 6
§5/
1
o 127 3\14
6. '3 1 ’15
3 Benzil T/ %1/ \9/ 1\\16/ C14H1002 210.068 104.900 13.868
4' 2 o]
N7 10
"
18 10 3
e
4 -isopropoxibenzofenona ‘ ‘ C16H1602 240.115 121.000 17.887
p-isoprop 16\15//14 5\6¢1\0
7
8
127 g
o
41|1
18 10, 3
1
5 o-isopropoxibenzofenona C16H1602 240.115 77.000 19.146
15\15//14 0/1\(5%5
7
8
9 p

Figura 127 — Cromatograma da reagdo Isopropoxibenzeno com AuCl3 (continuagio)
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Isopropoxibenzeno com AuCI3

Formula CH O |FW  136.1910 |

Count 166 | Data Type Centroid | Date 02 Jul 19 04:36 am
File Name 1__ISOPROPIL COM AUCL3 7-2-2019 1 Centroid [ Inlet Model GC
Mass Spec Model Varian Saturn | Plot Type Stick | Retention Time 5360 | Scan 55
1IC 177.99 Total Signal 20333968 |
1__ISOPROPIL COM AUCL3_7-2-2019_1_Centroid.esp 94
66—|
1361
77
51 1 93 121
74 al 107 117
s L 1 -l ‘ - . _] —l -\I

50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100 105 110 115 120 125 130 135

miz
No. m/z RI(%) DI
1 66.000 24.067 |2748241.000
2 94.000 100.000 [11423957.000
3 135.900 17.397 | 1987423.375

Figura 128 — Espectro de Massas; Reagdo Isopropoxibenzeno com AuClz; T.R.=5,4; Isopropoxibenzeno



B.2. Isopropoxibenzeno 177

No. m/z TIC(%) || No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 49.900 0.339 43 | 114.900 0.031 85 | 256.100 0.016 127 | 649.900 0.000
2 50.900 1.144 44 | 117.000 0.058 86 | 259.500 0.002 128 | 665.400 0.009
3 51.900 0.019 45 | 117.900 0.011 87 | 306.500 0.006 129 | 676.000 0.001
4 52.900 0.088 46 | 119.800 0.006 88 | 307.500 0.001 130 | 677.100 0.000
5 54.100 0.038 47 | 121.000 0.712 89 | 309.300 0.002 131 | 681.700 0.000
6 55.000 0.176 48 | 121.800 0.017 90 | 3225600 0.031 132 | 702.000 0.000
7 58.800 0.002 49 | 128.000 0.002 91 | 337.900 0.002 133 | 704.100 0.000
8 60.700 0.153 50 | 132.300 0.000 92 | 358.400 0.006 134 | 710.400 0.000
9 61.900 0.237 51 | 134.600 0.030 93 | 373.600 0.002 135 | 712.700 0.000
10 | 63.000 0.823 52 | 135.200 0.713 94 | 381.800 0.011 136 | 717.600 0.002
1 64.000 0.302 53 | 135.900 9.774 95 | 396.900 0.002 137 | 720.100 0.007
12 | 65.000 2.863 54 | 136.900 1.058 96 | 414.200 0.021 138 | 729.900 0.001
13 | 66.000 13.516 55 | 137.800 0.063 97 | 419.900 0.011 139 [ 731.400 0.001
14 | 66.900 0.649 56 | 145.000 0.101 98 | 423.400 0.000 140 | 734.300 0.001
15 | 71.700 0.000 57 | 145.800 0.004 99 | 424700 0.000 141 | 738.500 0.000
16 | 72.700 0.000 58 | 146.900 0.006 100 | 426.500 0.036 142 | 739.900 0.000
17 | 73.900 0.199 59 | 148.100 0.005 101 | 429.600 0.000 143 | 753.300 0.021
18 | 75.000 0.035 60 | 151.700 0.007 102 | 430.900 0.000 144 | 754.000 0.012
19 | 75.800 0.065 61 | 152.900 0.008 103 | 473.800 0.000 145 | 754.900 0.000

20 | 77.000 2.225 62 | 158.800 0.047 104 | 482.000 0.001 146 | 755.800 0.000

21 77.900 0.179 63 | 163.200 0.000 105 | 484.000 0.008 147 | 760.300 0.001

22 | 79.000 0.116 64 | 164.100 0.000 106 | 498.600 0.033 148 | 791.800 0.001

23 | 81.000 0.012 65 | 168.900 0.003 107 | 508.900 0.001 149 | 804.200 0.000

24 | 86500 0.011 66 | 170.900 0.106 108 | 518.900 0.001 150 | 805.500 0.000

25 | 87.600 0.006 67 | 171.800 0.002 109 | 521.900 0.010 151 | 808.500 0.000

26 | 89.000 0.001 68 | 175.900 0.001 110 | 523.400 0.010 152 | 849.000 0.002

27 | 89.700 0.018 69 | 177.100 0.007 111 | 540.100 0.003 153 | 853.100 0.026

28 | 91.000 0.715 70 | 178.000 0.000 112 | 541.300 0.001 154 | 854.300 0.001

29 | 92000 0.091 71 | 178.700 0.012 113 | 542.200 0.002 155 | 864.700 0.000

30 | 93.000 0.844 72 | 184.200 0.000 114 | 547.000 0.006 156 | 865.600 0.000

31 94.000 56.182 73 | 202.100 0.006 115 | 549.700 0.002 157 | 908.800 0.001

32 | 94900 4.806 74 | 203.600 0.001 116 | 551.300 0.001 158 | 911.100 0.001

33 | 96.000 0.284 75 | 204.700 0.000 117 | 567.300 0.001 159 | 922,300 0.006

34 | 96.700 0.030 76 | 205.500 0.000 118 | 582.700 0.001 160 | 927.400 0.006

35 | 98500 0.000 77 | 220700 0.000 119 | 590.800 0.016 161 | 961.300 0.000

36 | 100.900 0.000 78 | 225.100 0.058 120 | 592.600 0.000 162 | 962.500 0.000

37 | 102.000 0.016 79 | 226500 0.019 121 | 595.300 0.001 163 | 964.500 0.000

38 | 103.000 0.028 80 | 233.600 0.001 122 | 598.400 0.000 164 | 969.600 0.001

39 | 103.800 0.018 81 | 235.400 0.001 123 | 602.100 0.014 165 | 988.800 0.000

40 | 105.000 0.148 82 | 236.600 0.013 124 | 606.400 0.006 166 | 990.500 0.001

41 | 106.900 0.245 83 | 241.900 0.001 125 | 639.900 0.002

42 | 107.900 0.024 84 | 242.600 0.001 126 | 645.100 0.082

Figura 129 — Espectro de Massas; Reacdo Isopropoxibenzeno com AuCl3; T.R.= 5,4; Isopropoxiben-
zeno(continuacao)
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APENDICE B. Espectros de GC-MS

Isopropoxibenzeno com AuCI3

Formula cHO |FW 1221213 |
Count 153 | Data Type Centroid | Date 02 Jul 19 04:36 am
File Name 1__ISOPROPIL COM AUCL3 7-2-2019 1 Centroid [ Inlet Model GC
Mass Spec Model Varian Saturn | Plot Type Stick ‘ Retention Time 7.752 | Scan 163
TIC 343.82 Total Signal 4670020 |
1__ISOPROPIL COM AUCL3_7-2-2019_1_Centroid.esp 105
1229
771
51-|
65
64 —| ‘ 85 %7 ros 113
| ,H‘—!J, . wH‘ -I S N r A L - —] L 1
mwmmmwmmmmwmmmm
50 55 60 65 70 75 80 85 %0 95 100 105 110 115 120 125
miz

No. m/z RI(%) DI

1 50.900 14.087 | 191338.938

2 77.000 57599 | 782361.813

3 | 105.000 | 100.000 |1358293.625

4 | 121900 | 91472 |1242461625

5 127.900 13.679 185802.938

Figura 130 — Espectro de Massas; Reacdo Isopropoxibenzeno com AuCls; T.R.=7.8; Acido benzéico



B.2. Isopropoxibenzeno

179

No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 49.900 1.897 40 | 100.000 0.208 79 | 234.800 0.003 118 | 629.000 0.019
2 50.900 4.097 41 | 100.900 0.014 80 | 244.000 0.002 119 | 640.400 0.001
3 51.900 0.407 42 | 102.000 0.078 81 | 246.500 0.000 120 | 669.100 0.001
4 52.900 0.337 43 | 102.800 0.008 82 | 260.000 0.000 121 | 671.200 0.001
5 53.900 0.048 44 | 104.000 0.170 83 | 272.600 0.013 122 | 672.900 0.001
6 54.900 0.026 45 | 105.000 29.085 84 | 274500 0.000 123 | 680.800 0.003
7 56.300 0.005 46 | 105.900 2.526 85 | 300.700 0.001 124 | 689.700 0.001
8 59.600 0.024 47 | 107.000 0.161 86 | 302.800 0.003 125 | 711.100 0.001
9 60.900 0.188 48 | 108.200 0.044 87 | 308.900 0.001 126 | 717.600 0.008
10 | 61.900 0.117 49 | 109.900 0.007 88 | 309.600 0.001 127 | 737.300 0.001
1 62.900 0.179 50 | 113.000 0.019 89 | 352.800 0.001 128 | 747.600 0.000
12 | 64.000 0.280 51 | 121.000 0.165 90 | 393.000 0.003 129 | 786.200 0.001
13 | 65.000 0.452 52 | 121.900 26.605 91 | 402.800 0.000 130 | 787.700 0.001
14 | 66.000 0.236 53 | 122.900 2.185 92 | 413.800 0.001 131 | 789.300 0.001
15 | 67.000 0.057 54 | 124.000 0.461 93 | 422.600 0.001 132 | 802.500 0.001
16 | 68.800 0.007 55 | 127.900 3.979 94 | 423900 0.001 133 | 814.400 0.007
17 | 70.000 0.046 56 | 129.000 0.312 95 | 424,600 0.001 134 | 815.300 0.001
18 | 71600 0.001 57 | 129.900 1.321 96 | 443.300 0.001 135 | 816.400 0.001
19 | 73.000 0.262 58 | 130.900 0.144 97 | 444.400 0.004 136 | 817.700 0.001
20 | 74.000 1.543 59 | 138.900 0.008 98 | 449.900 0.001 137 | 836.000 0.001
21 74.900 0.757 60 | 141.000 0.029 99 | 458700 0.001 138 | 836.700 0.001
22 | 76.000 0.830 61 | 141.900 0.007 100 | 464.100 0.001 139 | 838.900 0.000
23 | 77.000 16.753 62 | 142.900 0.004 101 | 480.000 0.001 140 | 845.000 0.001
24 | 77.900 1.482 63 | 152.300 0.001 102 | 484.600 0.001 141 | 860.700 0.001
25 | 79.000 0.141 64 | 154.800 0.047 103 | 485.600 0.001 142 | 888.700 0.001
26 | 80.000 0.023 65 | 156.900 0.017 104 | 504.300 0.001 143 | 898.900 0.001
27 | 81900 0.007 66 | 161.000 0.007 105 | 507.500 0.001 144 | 909.500 0.001
28 | 85.000 0.081 67 | 169.000 0.032 106 | 510.300 0.001 145 | 917.500 0.000
29 | 87.800 0.004 68 | 169.900 0.181 107 | 514.700 0.007 146 | 925.400 0.001
30 | 89.000 0.037 69 | 170.900 0.049 108 | 526.500 0.001 147 | 932,800 0.017
31 91.000 0.041 70 | 171.800 0.208 109 | 531.600 0.007 148 | 936.000 0.001
32 | 92000 0.265 71 | 173.300 0.007 110 | 546.600 0.001 149 | 946.300 0.000
33 | 92900 0.079 72 | 179.000 0.004 111 | 554.300 0.001 150 | 965.200 0.001
34 | 94.000 0.600 73 | 187.100 0.001 112 | 604.400 0.019 151 | 987.700 0.001
35 | 95.000 0.229 74 | 197.500 0.001 113 | 606.700 0.001 152 | 990.400 0.001
36 | 95700 0.042 75 | 199.400 0.001 114 | 610.500 0.000 153 | 993.800 0.002
37 | 96500 0.001 76 | 212.800 0.001 115 | 617.600 0.013
38 | 97.800 0.001 77 | 215.100 0.001 116 | 625.900 0.001
39 | 98900 0.153 78 | 231.100 0.001 117 | 627.500 0.001

Figura 131 — Espectro de Massas; Reagdo Isopropoxibenzeno com AuCls; T.R.=7.8; Acido benzéico (continuagio)



180 APENDICE B. Espectros de GC-MS

Isopropoxibenzeno com AuCI3

Formula C H O FwW 210.2280

Count 268 | Data Type Centroid | Date 02 Jul 19 04:36 am
File Name 1__ISOPROPIL COM AUCL3 7-2-2019 1_Centroid [ Intet Model GC
Mass Spec Model Varian Saturn | Plot Type Stick Retention Time 13.868 |Scar_1 467
TIC 172.21 Total Signal 30032392
0]
(0]
1__ISOPROPIL COM AUCL3_7-2-2019_1_Centroid.esp 105"|
77-|
51
| 61 &6y 7 89 93 102

| 1T il L il 1 1 1
S M

50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100 105

miz
No. m/z RI(%) DI
1 77.000 37.925 |6614124.000

2 104.900 100.000 [17439834.000

Figura 132 — Espectro de Massas; Reacdo Isopropoxibenzeno com AuCl3; T.R.= 13.9; Benzil



B.2. Isopropoxibenzeno

181

No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 49.900 0.726 69 | 162.800 0.048 137 | 446.200 0.000 205 | 715.500 0.001
2 50.900 3.054 70 | 167.900 0.014 138 | 447.000 0.000 206 | 716.700 0.000
3 52.000 0.147 71 | 169.100 0.051 139 | 452.000 0.001 207 | 718.100 0.000
4 53.000 0.154 72 | 170.200 0.028 140 | 457.000 0.000 208 | 739.100 0.001
5 54.100 0.046 73 | 177.000 0.000 141 [ 461.200 0.000 209 | 744.300 0.005
6 55.100 0.056 74 | 178.900 0.000 142 | 462.700 0.000 210 | 749.500 0.001
7 57.100 0.008 75 | 181.000 0.002 143 | 466.900 0.001 211 [ 751.500 0.005
8 58.800 0.002 76 | 182.100 0.008 144 | 472.800 0.001 212 | 758.900 0.001
9 61.000 0.130 77 | 184.400 0.002 145 | 476.900 0.000 213 | 759.700 0.000
10 | 62,000 0.111 78 | 187.800 0.005 146 | 478.200 0.000 214 | 763.800 0.000
11 63.000 0.472 79 | 188.700 0.000 147 | 483.400 0.001 215 | 774.500 0.000
12 | 64.000 0.074 80 | 189.400 0.000 148 | 488.600 0.000 216 | 775.500 0.000
13 | 65.000 1.295 81 | 193.500 0.012 149 | 498.500 0.000 217 | 780.700 0.001
14 | 66.100 0.198 82 | 195.000 0.063 150 | 499.200 0.000 218 | 790.500 0.000
15 | 68.500 0.004 83 | 196.000 0.186 151 | 504.100 0.001 219 | 791.400 0.008
16 | 70.500 0.020 84 | 196.700 0.162 152 | 509.100 0.000 220 | 801.500 0.005
17 | 73.000 0.039 85 | 197.700 1.444 153 | 518.200 0.001 221 | 802.300 0.000
18 | 74.000 0.467 86 | 198.800 0.178 154 | 519.700 0.001 222 | 803.900 0.000
19 | 75.000 0.287 87 | 200.000 0.005 155 | 528.900 0.000 223 | 805.100 0.016

20 | 76.100 0.496 88 | 204.000 0.004 156 | 529.800 0.000 224 | 807.900 0.002

21 77.000 22.023 89 | 205.000 0.000 157 | 530.600 0.000 225 | 813.200 0.002

22 | 78.000 1.556 90 | 215.100 0.000 158 | 535.100 0.000 226 | 816.200 0.001

23 | 79.000 0.193 91 | 218.900 0.002 159 | 539.100 0.000 227 | 817.500 0.000

24 | 80.100 0.008 92 | 220.900 0.002 160 | 540.100 0.000 228 | 821.900 0.000

25 | 81.600 0.000 93 | 235700 0.001 161 | 541.200 0.000 229 | 822.800 0.000

26 | 84.900 0.024 94 | 253500 0.008 162 | 543.300 0.001 230 | 826.200 0.016

27 | 87.000 0.003 95 | 265.400 0.000 163 | 544.700 0.000 231 | 827.700 0.000

28 | 87.900 0.020 9% | 275.100 0.019 164 | 550.700 0.000 232 | 836.900 0.003

29 | 89.000 0.087 97 | 280500 0.000 165 | 566.000 0.000 233 | 838.100 0.000

30 | 91.200 0.016 98 | 286.000 0.000 166 | 566.800 0.000 234 | 840.500 0.011

31 92.300 0.016 99 | 289.900 0.000 167 | 570.500 0.000 235 | 846.800 0.000

32 | 93.000 0.208 100 | 291.000 0.000 168 | 571.600 0.000 236 | 848.100 0.000

33 | 94100 0.086 101 | 291.700 0.000 169 | 576.900 0.000 237 | 852.200 0.012

34 | 95.000 0.123 102 | 296.600 0.000 170 | 577.600 0.000 238 | 867.000 0.000

35 | 98.100 0.012 103 | 300.500 0.009 171 | 580.000 0.001 239 | 869.700 0.000

36 | 99.900 0.001 104 | 302.000 0.000 172 | 581.900 0.001 240 | 879.600 0.000

37 | 102.000 0.074 105 | 306.800 0.000 173 | 594.900 0.000 241 | 889.400 0.000

38 | 103.000 0.002 106 | 317.600 0.000 174 | 598.500 0.000 242 | 891.000 0.000

39 | 104.200 0.174 107 | 319.800 0.001 175 | 603.200 0.000 243 | 895.700 0.001

40 | 104.900 58.070 108 | 320.800 0.020 176 | 616.500 0.001 244 | 900.800 0.001

41 | 105.800 5.644 109 | 323.400 0.000 177 | 623.600 0.015 245 | 904.100 0.002

42 | 106.900 0.302 110 | 328.000 0.001 178 | 627.600 0.000 246 | 905.500 0.005

43 | 108.000 0.030 111 | 335.700 0.000 179 | 629.700 0.000 247 | 911.500 0.001

44 | 109.100 0.000 112 | 336.700 0.005 180 | 633.800 0.001 248 | 914.600 0.000

45 | 111.200 0.000 113 | 337.500 0.000 181 | 634.500 0.000 249 | 915.700 0.000

46 | 112,900 0.003 114 | 338.600 0.000 182 | 639.500 0.000 250 | 917.500 0.000

47 | 114.900 0.410 115 | 342.200 0.000 183 | 640.800 0.002 251 | 928.300 0.002

48 | 116.100 0.033 116 | 343.700 0.000 184 | 643.200 0.002 252 | 941.300 0.001

49 | 120900 0.005 117 | 369.500 0.001 185 | 649.700 0.001 253 | 942.000 0.000

50 | 126.600 0.006 118 | 374.100 0.000 186 | 650.500 0.001 254 | 943.600 0.000

51 | 129.100 0.012 119 | 375.500 0.000 187 | 654.900 0.000 255 | 947.900 0.000

52 | 130.400 0.008 120 | 380.300 0.001 188 | 655.900 0.000 256 | 948.700 0.000

53 | 133.100 0.012 121 | 385.700 0.001 189 | 657.700 0.001 257 | 958.800 0.001

54 | 136.800 0.016 122 | 389.100 0.000 190 | 662,100 0.002 258 | 963.100 0.000

55 | 138.100 0.002 123 | 391.200 0.000 191 | 665.000 0.000 259 | 963.900 0.000

56 | 139.000 0.147 124 | 396.700 0.012 192 | 675.200 0.000 260 | 968.500 0.000

57 | 139.800 0.027 125 | 404.800 0.000 193 | 676.200 0.000 261 | 969.500 0.002

58 | 141.000 0.245 126 | 409.800 0.001 194 | 681.200 0.000 262 | 973.700 0.001

59 | 142.000 0.041 127 | 414.800 0.001 195 | 691.000 0.000 263 | 974.500 0.001

60 | 146.000 0.016 128 | 420.200 0.002 196 | 692.200 0.000 264 | 988.300 0.000

61 | 146.900 0.032 129 | 421.000 0.000 197 | 694.400 0.000 265 | 989.600 0.000

62 | 150.700 0.001 130 | 427.800 0.003 198 | 695.500 0.000 266 | 990.300 0.000

63 | 151.900 0.009 131 | 434.700 0.003 199 | 696.600 0.000 267 | 994.600 0.000

64 | 152.800 0.005 132 | 435.600 0.001 200 | 697.500 0000 || 268 | 995.200 0.000

65 | 154.000 0.001 133 | 437.900 0.005 201 | 702.200 0.000

66 | 155.000 0.009 134 | 441.100 0.003 202 | 711.400 0.000

67 | 156.800 0.000 135 | 444.500 0.011 203 | 712500 0.000

68 | 158.100 0.000 136 | 445.400 0.003 204 | 713.500 0.000

Figura 133 — Espectro de Massas; Reac@o Isopropoxibenzeno com AuClz; T.R.= 13.9; Benzil (continuagio)



182 APENDICE B. Espectros de GC-MS

Isopropoxibenzeno com AuCI3

Formula C H O FwW 240.2970

Count 201 | Data Type Centroid | Date 02 Jul 19 04:36 am
File Name 1__ISOPROPIL COM AUCL3 7-2-2019 1 _Centroid | Inlet Model GC
Mass Spec Model Varian Saturn | Plot Type Stick Retention Time 19.146 | Scan 772
TIC 590.91 Total Signal 1703445
1__ISOPROPIL COMAUCL3_7-2-2019_1_Centroid.esp
1051
225—|
163—|
1879
51-| 121—| 178-|
I L™
A SNSRI | IR N1 A R - i o B T [ ‘v‘, ol
I e e e ML e e
60 80 100 120 140 160 180 200 220 240
miz
No. m/z RI(%) DI
1 77.000 100.000 | 288276.531
2 91.000 19.285 55594.105
3 104.900 94.830 | 273372.500
4 107.000 11.168 32195.061
5 163.000 60.401 174121.328
6 197.000 10.774 31060.059
7 225.000 74.886 215879.422
8 240.000 31.291 90204.172

Figura 134 — Espectro de Massas; Reacdo Isopropoxibenzeno com AuCl3; T.R.= 19.1; o-isopropoxibenzofenona



B.2. Isopropoxibenzeno 183
No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 49.900 0.121 69 142.000 0.032 137 481.800 0.011
2 | 50900 1.348 70 | 147.000 1125 | 138 | 494600 0.003
3 53.000 0.069 7 148.100 0.004 139 496.100 0.001
4 | 53.700 0.018 72 | 151.100 0.059 || 140 | 514.900 0.001
5 54.900 0.630 73 152.000 0.443 141 516.200 0.001
6 | 59700 0.126 74 | 152900 0030 || 142 | 523.000 0.003
7 | 61700 0.043 75 | 154.200 0020 || 143 | 541.800 0.049
8 | 63000 0.444 76 | 155.100 0227 || 144 | 549700 0.003
9 63.900 0.029 77 156.500 0.017 145 554.600 0.001
10 65.000 1.098 78 158.900 0.024 146 564.900 0.001
1 66.000 0.105 79 160.900 0.851 147 565.600 0.001
12 [ 66.900 0.044 80 | 163.000 | 10.222 || 148 | 580.800 0.001
13 | 68.000 0.005 81 | 163.900 1576 || 149 | 595.700 0.065
14 69.100 0.161 82 165.000 0.916 150 596.400 0.001
15 | 70.000 0.035 83 | 166.000 0.201 151 | 606.400 0.001
16 70.900 0.116 84 166.800 0.142 152 607.800 0.001
17 73.900 0.001 85 167.900 0.022 153 609.900 0.001
18 75.000 0.392 86 176.200 0.019 154 610.600 0.001
19 76.000 0.796 87 177.000 0.001 155 617.100 0.001
20 | 77.000 16.923 || 88 | 178.000 1115 || 156 | 631.300 0.001
21 78.000 1.423 89 179.000 0.358 157 632.600 0.003
22 79.000 1.150 90 181.000 0.453 158 633.900 0.003
23 80.100 0.007 91 181.900 1.040 159 638.400 0.016
24 81.000 0.086 92 183.000 0.358 160 652.200 0.001
25 | 82.000 0.013 93 | 184.000 0037 || 161 | 674.600 0.003
26 | 83.000 0.032 94 | 189.700 0034 || 162 | 675.200 0.004
27 84.000 0.081 95 195.000 0.187 163 683.900 0.001
28 | 84.900 0.033 96 | 195.800 0152 || 164 | 699.100 0.028
29 85.900 0.084 97 197.000 1.823 165 705.900 0.001
30 | 87.000 0.053 98 | 197.900 0424 || 166 | 714.600 0.003
31 88.800 0.243 99 199.000 0.083 167 716.500 0.001
32 90.100 0.180 100 199.900 0.007 168 731.000 0.042
33 | 91.000 3.264 101 | 207.100 0009 || 169 | 731.800 0.003
34 92.000 0.535 102 208.900 0.003 170 740.700 0.001
35 | 93.100 0.109 103 | 210,000 0508 || 171 | 743.200 0.001
36 | 94.200 0.203 104 | 210.900 0160 || 172 | 745.100 0.001
37 94.900 0.318 105 212.000 0.108 173 778.800 0.001
38 | 95.900 0.013 106 | 214.000 0.020 || 174 | 798.300 0.133
39 97.000 0.094 107 221.100 0.084 175 800.800 0.001
40 98.100 0.065 108 223.100 0.161 176 802.500 0.001
41 | 100.900 0.114 109 | 224.000 0173 |[ 177 | 803.900 0.003
42 | 102.100 0.005 110 | 225000 | 12673 || 178 | 831.100 0.001
43 | 102,900 0476 111 | 226,000 1685 || 179 | 831.900 0.001
44 | 104.000 0175 112 | 231.800 0018 || 180 | 835.100 0.001
45 104.900 16.048 113 239.000 0.113 181 836.200 0.001
46 | 105.800 1.455 114 | 240.000 5295 || 182 | 845700 0.003
47 107.000 1.890 115 241.100 0.669 183 876.700 0.001
48 108.100 0.070 116 242.100 0.048 184 889.100 0.003
49 | 113.900 0.007 117 | 254100 0034 || 185 | 903.100 0.001
50 114.900 1.254 118 282.100 0.028 186 903.800 0.001
51 | 116.000 0.126 119 | 311.900 0.001 187 | 920.400 0.003
52 117.100 0.007 120 343.400 0.003 188 922.600 0.003
53 119.000 0.279 121 345.400 0.001 189 924.200 0.001
54 | 120000 0.147 122 | 367.000 0.001 190 | 928.900 0.003
55 121.000 1.312 123 368.000 0.001 191 933.700 0.011
56 122.000 0.295 124 408.400 0.001 192 941.000 0.001
87 126.800 0.007 125 409.100 0.001 193 944.800 0.001
58 | 127.900 0.206 126 | 410.500 0.001 194 | 951.500 0.001
59 | 128900 0.030 127 | 411.600 0.001 195 | 977.900 0.001
60 130.100 0.022 128 417.000 0.001 196 987.600 0.001
61 131.000 0.089 129 419.000 0.003 197 988.800 0.001
62 | 132000 0.040 130 | 433.700 0.001 198 | 990.300 0.001
63 133.000 0.305 131 438.400 0.003 199 991.700 0.001
64 | 134.000 0.278 132 | 440.000 0.001 200 | 992,500 0.001
65 135.000 0.170 133 450.700 0.001 201 994.100 0.003

66 135.800 0.001 134 462.700 0.001
67 | 139.100 0.180 135 | 464.200 0.003
68 141.100 0.225 136 479.700 0.001
Figura 135 — Espectro de Massas; Reacdo Isopropoxibenzeno com AuCls; o-

isopropoxibenzofenona(continuacao)



184 APENDICE B. Espectros de GC-MS

Isopropoxibenzeno com AuCI3

Formula C H O FwW 240.2970

Count 232 | Data Type Centroid | Date 02 Jul 19 04:36 am
File Name 1__ISOPROPIL COM AUCL3 7-2-2019 1 Centroid Infet Model GC
Mass Spec Model Varian Saturn | Plot Type Stick Retention Time 17.887 | Scan 692
TIC 296.55 Total Signal 79098168
(0]
/CL
1__ISOPROPIL COM AUCL3_7~2-2039:|1 _Centroid.esp
1981
240
77 1
1 059 1811
1419
1529 1697 | | 225
§ R N . § L .

170 180 190 200 210 220 230 240

80 90 100 110 120 130 140 150 160

miz
No. m/z RI(%) DI
1 121.000 100.000 R6672890.000
2 197.000 23.010 |6137517.500
3 198.000 50.004 [13337562.000
4 240.000 33.557 |8950576.000

Figura 136 — EEspectro de Massas; Reagdo Isopropoxibenzeno com AuClsz; T.R.= 17.9; p-isopropoxibenzofenona



B.2. Isopropoxibenzeno 185

No. m/z TIC(%) || No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 50.000 0.293 60 | 155.000 0.008 119 | 491.400 0.001 178 | 756.900 0.000
2 50.900 0518 61 | 156.100 0.001 120 | 494.200 0.000 179 | 770.700 0.000
3 52.000 0.003 62 | 161.800 0.001 121 | 495.300 0.002 180 | 773.600 0.000
4 53.000 0.042 63 | 163.100 0.111 122 | 501.200 0.001 181 | 776.000 0.001
5 59.000 0.018 64 | 164.900 0.026 123 | 509.800 0.000 182 | 781.700 0.000
6 61.000 0.008 65 | 165.700 0.028 124 | 511.100 0.000 183 | 796.700 0.000
7 61.900 0.028 66 | 168.000 0.189 125 | 512,100 0.000 184 | 798.300 0.000
8 62.900 0.367 67 | 169.000 0.692 126 | 512.900 0.001 185 | 799.200 0.000
9 64.000 0.154 68 | 170.100 0.312 127 | 521.900 0.001 186 | 800.900 0.001
10 | 65.000 1.004 69 | 171.000 0.032 128 | 525.700 0.000 187 | 802.900 0.001
1 66.000 0.078 70 | 179.100 0.031 129 | 527.200 0.001 188 | 804.900 0.001
12 | 74.000 0.065 71 | 180.000 0.245 130 | 544.000 0.001 189 | 805.900 0.001
13 | 75.000 0.041 72 | 181.000 2.216 131 | 546.000 0.000 190 | 818.100 0.000
14 | 76.000 0.341 73 | 182.100 0.408 132 | 547.700 0.000 191 | 819.300 0.000
15 | 77.000 3.159 74 | 182.900 0.025 133 | 548.700 0.001 192 | 821.800 0.001
16 | 78.000 0.212 75 | 184.700 0.006 134 | 549.400 0.000 193 | 823.200 0.000
17 | 87.000 0.017 76 | 195.200 0.002 135 | 550,700 0.000 194 | 824.000 0.000
18 | 87.900 0.012 77 | 196.000 0.168 136 | 551.700 0.001 195 | 836.600 0.005
19 | 88900 0.145 78 | 197.000 7.759 137 | 553.200 0.000 196 | 837.300 0.000
20 | 89.900 0.067 79 | 198.000 16.862 138 | 556.500 0.002 197 | 838.800 0.001
21 91.100 0.178 80 | 199.000 2.356 139 | 567.200 0.001 198 | 842.800 0.000
22 | 92000 0.543 81 | 200.000 0.294 140 | 568.900 0.000 199 | 844.000 0.000
23 | 93.000 1.797 82 | 200.900 0.000 141 | 579.000 0.002 200 | 844.900 0.011
24 | 94.000 0.059 83 | 201.900 0.000 142 | 581.500 0.000 201 | 845.700 0.000
25 | 94.900 0.024 84 | 202.800 0.000 143 | 583.100 0.000 202 | 846.400 0.000
26 | 95900 0.000 85 | 204.000 0.005 144 | 584.700 0.000 203 | 859.200 0.000
27 | 97.900 0.001 86 | 205.600 0.001 145 | 585.500 0.000 204 | 860.400 0.005
28 | 100.600 0.012 87 | 209.000 0.008 146 | 591.200 0.002 205 | 862.300 0.009
29 | 102.000 0.013 88 | 210.100 0.033 147 | 603.800 0.000 206 | 863.800 0.000
30 | 103.100 0.013 89 | 213.200 0.023 148 | 605.700 0.000 207 | 865.300 0.000
31 | 103.900 0.037 90 | 225.000 0.326 149 | 607.100 0.000 208 | 866.600 0.000
32 | 105.000 2.891 91 | 226.000 0.002 150 | 609.600 0.001 209 | 872.400 0.002
33 | 106.000 0.290 92 | 228700 0.001 151 | 624.600 0.000 210 | 884.000 0.001
34 | 107.100 0.026 93 | 231.300 0.001 152 | 626.400 0.000 211 | 885.400 0.000
35 | 110.900 0.020 94 | 236.400 0.010 153 | 631.500 0.006 212 | 887.300 0.000
36 | 112.900 0.043 95 | 238.300 0.060 154 | 636.800 0.003 213 | 888.200 0.000
37 | 114.100 0.040 9 | 240.000 11.316 155 | 647.200 0.000 214 | 897.800 0.000
38 | 115.100 1.169 97 | 241.000 2.136 156 | 648.000 0.000 215 | 898.700 0.000
39 [ 116.100 0.097 98 | 242.000 0.195 157 | 650.700 0.000 216 | 903.800 0.001
40 | 118.200 0.010 99 | 263.300 0.006 158 | 660.900 0.001 217 | 918.300 0.000
41 | 119.100 0.023 100 | 266.800 0.031 150 | 663.500 0.002 218 | 937.600 0.000
42 | 120.100 0.552 101 | 291.300 0.000 160 | 669.900 0.000 219 | 939.800 0.000
43 | 121.000 33.721 102 | 299.600 0.010 161 | 673.900 0.000 220 | 941.800 0.001
44 | 122.000 2.510 103 | 399.900 0.001 162 | 678.700 0.004 221 | 944.000 0.001
45 | 123.100 0.065 104 | 402.900 0.000 163 | 682.100 0.000 222 | 946.300 0.001
46 | 125.700 0.063 105 | 404.300 0.006 164 | 687.700 0.001 223 | 948.000 0.001
47 | 127.100 0.020 106 | 411.000 0.000 165 | 692.400 0.000 224 | 948.800 0.001
48 | 137.900 0.012 107 | 411.900 0.000 166 | 694.400 0.001 225 | 961.400 0.000
49 | 139.100 0.550 108 | 413.000 0.000 167 | 704.200 0.001 226 | 965.100 0.000
50 | 140.000 0.184 109 | 413.700 0.000 168 | 713.800 0.000 227 | 965.900 0.017
51 | 141.000 1.278 110 | 421.300 0.000 169 | 715.000 0.000 228 | 967.400 0.000
52 | 142.000 0.152 111 | 423.900 0.002 170 | 717.700 0.000 229 | 969.300 0.000
53 | 142.800 0.000 112 | 432,600 0.000 171 | 719.400 0.000 230 | 979.200 0.015
54 | 144.000 0.000 113 | 433.900 0.000 172 | 721.400 0.000 231 | 982.700 0.003
55 | 146.900 0.033 114 | 434.600 0.000 173 | 725.300 0.000 232 | 992.300 0.001
56 | 149.900 0.068 115 | 436.600 0.000 174 | 726.300 0.000
57 | 151.000 0.217 116 | 441.000 0.000 175 | 746.500 0.000
58 | 152.000 0417 117 | 442.900 0.001 176 | 748.100 0.000
59 | 152.900 0.200 118 | 463.100 0.000 177 | 755.300 0.001

Figura 137 — Espectro de Massas; Reagdo Isopropoxibenzeno com AuCl3; T.R.= 17.9; p-isopropoxibenzofenona
(continuacao)
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B.3 N,N-dimetilanilina

B.3.1 ZnO

N,N-dimetilanilina com ZnO

Number of Scans 1820

Time Range 4.020-39.977 |
unkr.lown
unkrluown
<
[32]
©
~

. N-metil-fenil-benzamida ‘
Acido Blenzoico !

3 \
©
8 < |8
~ | | =
| | Ll
> U \ M
8.48 3.05 474
| S— =]
T T T e e e
Retention Time (min)
No. Name Structure Formula M Base Peak Mass tR (min)
o}
I
/3\ /7\
1 Acido Benzoico T| \T OH C7H602 122.037 105.000 7.566
8
6 2
\4&
14
CH, 127 N6
st s
2 N-metil-fenil-benzamida T/§1/’;l\3/ \13/ C14H13NO 211.100 105.000 16.248
o
~F 10

Figura 138 — Cromatograma da reagdo N,N-dimetilanilina com ZnO



B.3. N,N-dimetilanilina

187

No. Peak Name tR (min) Area (%) Base Peak Mass
1 Acido Benzoico 7.566 8.475 105.000
2 N-metil-fenil-benzamida 16.248 3.050 105.000
3 unknown 17.634 83.731 105.000
4 unknown 17.966 4.743 135.000

Figura 139 — Cromatograma da reacdo N,N-dimetilanilina com ZnO (continuagio)
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N,N-dimetilanilina com ZnO

Formula cHO |FW 1221213 |

Count 97 | Data Type Centroid [ Date 28 Mar 19 08:57 pm
File Name BEATRIZ2 3-28-2019 BRUTO ME2NAR ZNO 1 Centroid | Inlet Model GC
Mass Spec Model Varian Saturn | Plot Type Stick Retention Time 7.566 | Scan 180
TIC 238.81 Total Signal 20153
BEATRIZ2_3-28-2019_BRUTO_ME2NAR_ZNO_1_CENTROID.ESP 1059
122—|
51 77 106
1 61 1 r
66 95 121
| 1 = 1 A i

50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100 105 110 115 120 125
miz

No. m/z RI(%) DI
1 105.000 100.000 8438.999
2 122.000 82.889 6994.999

Figura 140 — Espectro de Massas; Rea¢dao N,N-dimetilanilina com ZnO; T.R.=7.6; Acido benzéico



B.3. N,N-dimetilanilina
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No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 49.900 1.479 26 | 77.900 0.367 51 | 131.900 0.015 76 | 211.900 0.025
2 50.900 3.086 27 | 79.000 0.025 52 | 133.200 0.079 77 | 218.800 0.045
3 51.900 0.481 28 | 94.000 0.005 53 | 135.100 0.452 78 | 231.200 0.010
4 52.900 0.194 29 | 95.100 0.020 54 | 136.100 0.015 79 | 232.200 0.025
5 53.900 0.010 30 | 100.900 0.020 55 | 146.100 0.020 80 | 234.700 0.020
6 54.900 0.278 31 | 102.000 0.055 56 | 149.100 0.025 81 | 236.000 0.030
7 56.100 0.020 32 | 103.000 0.149 57 | 149.800 0.025 82 | 249.900 0.025
8 57.000 0.055 33 | 104.000 0.313 58 | 151.200 0.030 83 | 250.800 0.154
9 59.000 0.005 34 | 105.000 41.875 59 | 153.100 0.005 84 | 251.700 0.114
10 | 60.100 0.025 35 | 106.000 3.439 60 | 154.000 0.025 85 | 252.900 0.154
11 60.900 2.139 36 | 107.000 0.223 61 | 155.000 0.099 86 | 253.800 0.015
12 | 62.000 0.129 37 | 108.000 0.065 62 | 162.000 0.025 87 | 265.800 0.005
13 | 62.900 0.144 38 | 109.000 0.069 63 | 162.900 0.025 88 | 266.800 0.030
14 | 63.900 0.020 39 | 110.000 0.035 64 | 164.000 0.010 89 | 280.800 0.069
15 | 64.900 0.228 40 | 113.900 0.010 65 | 165.000 0.010 90 | 282.000 0.025
16 | 66.000 0.174 41 | 115.300 0.035 66 | 168.000 0.084 91 | 282700 0.010
17 | 66.800 0.025 42 | 118.900 0.040 67 | 169.900 0.040 92 | 284.400 0.025
18 | 69.100 0.060 43 | 121.000 0.427 68 | 179.100 0.035 93 | 311.600 0.035
19 | 69.800 0.119 44 | 122.000 34.709 69 | 191.000 0.020 94 | 354500 0.005
20 | 71.600 0.025 45 | 123.000 2.764 70 | 194.900 0.030 95 | 363.600 0.010
21 72.900 0.069 46 | 124.000 0.198 71 | 196.800 0.005 96 | 384.700 0.010
22 | 73.900 0.367 47 | 125900 0.015 72 | 199.000 0.015 97 | 742.700 0.010
23 | 74900 0.198 48 | 128.900 0.040 73 | 201.800 0.015
24 | 75900 0.293 49 | 129.800 0.030 74 | 207.900 0.010
25 | 76.900 3.419 50 | 131.000 0.060 75 | 209.000 0.015

Figura 141 — Espectro de Massas; Rea¢do N,N-dimetilanilina com ZnO; T.R.=7.6; Acido benzéico (continuacio)
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APENDICE B

. Espectros de GC-MS

N,N-dimetilanilina com ZnO

Formula ¢ H_NO |FW 2112591 |
Count 142 | Data Type Centroid | Date 28 Mar 19 08:57 pm
File Name BEATRIZ2 3-28-2019 BRUTO ME2NAR ZNO 1 Centroid [ Inlet Modet GC
Mass Spec Model Varian Saturn | Plot Type Stick Retention Time  16.248 | Scan 619
1IC 200.76 Total Signal 29352
N
0O
BEATRIZ2_3-28-2019_BRUTO_ME2NAROENO_1_CENTROID.ESP
2119
2107
77—|
51
‘F 1034 1 27‘ 152 1679 180
. . HIIN | Y B . .

50 60 70 80 90 100 110
No. m/z RI(%) DI
1 105.000 100.000 13993.005
2 106.000 10.555 1477.000
3 118.000 11.949 1672.001
4 210.000 16.537 2314.001
5 211.000 21.053 2946.001

Figura 142 — Espectro de Massas; Reagdo N,N-dimetilanilina com ZnO; T.R.= 16.2; N-metil-fenil-benzamida




B.3. N,N-dimetilanilina 191

No. m/z TIC(%) || No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 49.900 0.330 37 | 108.000 0.055 73 | 152.000 0.504 109 | 212.000 1.659
2 50.900 1.956 38 | 109.100 0.170 74 | 153100 0.072 110 | 212,900 0.153
3 51.900 0.266 39 | 110.100 0.034 75 | 154.000 0.041 111 | 214.100 0.003
4 53.000 0.020 40 | 111.100 0.058 76 | 155.100 0.007 112 | 217.000 0.007
5 54.000 0.037 41 | 112,900 0.051 77 | 156.100 0.003 113 | 217.900 0.007
6 54.900 0.211 42 | 115.000 0.170 78 | 161.100 0.017 114 | 218.800 0.051
7 56.900 0.109 43 | 116.000 0.010 79 | 162.200 0.007 115 | 223.900 0.027
8 57.800 0.007 44 | 118.000 5.69 80 | 164.000 0.044 116 | 224.800 0.048
9 59.800 0.024 45 | 119.000 0.879 81 | 164.900 0.170 117 | 226.900 0.082
10 | 61.000 0.494 46 | 120.000 0.072 82 | 165.900 0.143 118 | 228.900 0.007
1 61.900 0.174 47 | 122.000 1278 83 | 167.000 0.351 119 | 231.900 0.024
12 | 63.000 0.218 48 | 123.100 0.095 84 | 168.000 0.048 120 | 232,900 0.020
13 | 64.000 0.106 49 | 124.300 0.003 85 | 169.100 0.112 121 [ 234.900 0.010
14 | 65.000 0.112 50 | 125.000 0.017 86 | 176.900 0.020 122 | 236.000 0.007
15 | 66.100 0.014 51 | 125.700 0.007 87 | 178.000 0.048 123 | 239.800 0.003
16 | 67.100 0.010 52 | 127.100 0.160 88 | 179.000 0.075 124 | 242.800 0.010
17 | 67.900 0.010 53 | 128.000 0.055 89 | 180.100 0.334 125 | 244.800 0.007
18 | 68.900 0.017 54 | 129.400 0.061 90 | 180.900 0.082 126 | 247.000 0.007
19 | 71.200 0.007 55 | 131.100 0.037 91 | 182.000 0.010 127 | 249.400 0.003
20 | 74.000 0.078 56 | 132.000 0.078 92 | 184100 0.099 128 | 253.000 0.003
21 74.900 0.031 57 | 133.000 0.037 93 | 185.000 0.092 129 | 264.900 0.014
22 | 76.000 0.143 58 | 134.000 0.102 94 | 191.000 0.109 130 | 281.000 0.136
23 | 76.900 4.739 59 | 135.000 0.191 95 | 192.100 0.034 131 | 301.400 0.007
24 | 77.900 0.341 60 | 136.000 0.048 96 | 193.900 0.041 132 | 354.700 0.003
25 | 79.000 0.055 61 | 137.100 0.010 97 | 195.100 0.245 133 | 400.600 0.037
26 | 80.000 0.017 62 | 139.000 0.181 98 | 196.000 0.208 134 | 441.000 0.014
27 | 80.900 0.075 63 | 140.100 0.198 99 | 197.000 0.566 135 | 443.200 0.003
28 | 94.000 0.014 64 | 141.100 0.075 100 | 197.800 0.024 136 | 462.900 0.003
29 | 97.000 0.017 65 | 142.100 0.007 101 | 201.900 0.027 137 | 694.200 0.003
30 | 101.100 0.020 66 | 142.900 0.003 102 | 202.900 0.007 138 | 825.000 0.027
31 [ 102.100 0.014 67 | 144.000 0.007 103 | 204.100 0.007 139 | 846.700 0.003
32 | 103.100 0.371 68 | 145.700 0.048 104 | 207.000 0.337 140 | 847.900 0.003
33 | 104.100 1.990 69 | 147.100 0.037 105 | 207.900 0.034 141 | 862.300 0.003
34 | 105.000 47673 70 | 148.200 0.027 106 | 209.000 0.382 142 | 893.500 0.003
35 | 106.000 5,032 71 | 149.100 0.092 107 | 210.000 7.884
36 | 107.000 0.422 72 | 151.000 0.174 108 | 211.000 10.037

Figura 143 — Espectro de Massas; Reacdo N,N-dimetilanilina com ZnO; T.R.= 16.2; N-metil-fenil-benzamida
(continuacao)
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B.3.2 Co(acac);

N,N-dimetilanilina com Co(acac)2

Number of Scans 1296

Time Range ___4.000-39.967 |
N-metil-fenill-benzamida
@
o
]
1o
Acido Benzoico
o
~
N
~
!‘ “
/ Il ‘
l i I
19.00 74.50 6.50
[S— [ =]
L R R R L L R R I I I R R L L R L R R R L R R R RN R RN RN R AR RA RN AR R R
7 8 9 10 1 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21
Retention Time (min)
No. Name Structure Formula M Base Peak Mass tR (min)
O
I
- 3\ e 7\
1 Acido Benzoico T| N l OH C7H602 122.037 105.200 7.470
8
6 2
\4¢
1
CH 137 AN 17
1"
3, ’ 12 16
2 N-metil-fenil-benzamida T/ §1/g\8/ %14/ C14H13NO 211.100 105.300 15.308
6| 2 o)
~F 10
No. Peak Name tR (min) Area (%) Base Peak Mass
1 Acido Benzoico 7.470 19.003 105.200
2 N-metil-fenil-benzamida 15.308 74.500 105.300

Figura 144 — Cromatograma da reacdo N,N-dimetilanilina com Co(acac),



B.3. N,N-dimetilanilina

193

N,N-dimetilanilina com Co(acac)2

Formula CHO |FW 1221213 |

Count 180 | Data Type Centroid | Date 12 Apr 19 12:54 pm

File Name 1-4-12-2019 BRUTO ME2NAR CO(ACAC)2 1 Centroid | Inlet Model Ge
Mass Spec Model Varian Saturn ‘ Piot Type Stick Retention Time 7.470 ‘ Scan 129
1IC 269.41 | Total Signal 141985

1-4-12-2019_BRUTO_ME2NAR_CO(ACAC)2_1_CENTROID.ESP 105+

77-|

61—|

L |

80—|

947 95

122—|

120 125

50 55 60 65 70 75 80 85

No. m/z RI(%) DI
1 51.000 10.233 5393.018
2 77.000 39.055 20583.066
3 105.200 100.000 52702.172
4 122.000 81.211 42800.137

90
m/z

95

100

108 110 115

Figura 145 — Espectro de Massas; Reacdo N,N-dimetilanilina com Co(acac),; TR.=7.5; Acido benzéico
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No. m/z TIC(%) | [ No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 50.000 1.958 47 | 105.200 37.118 93 | 330.800 0.001 139 | 686.300 0.001
2 51.000 3.798 48 | 106.200 2.349 94 | 354.600 0.001 140 | 700.300 0.001
3 52.000 0.525 49 | 107.200 0.172 95 | 355.900 0.001 141 | 703.000 0.001
4 53.000 0.250 50 | 108.200 0.001 96 | 356.500 0.001 142 | 717.000 0.001
5 54.000 0.029 51 | 119.200 0.006 97 | 357.900 0.001 143 | 717.700 0.001
6 55.000 0.070 52 | 120.300 0.001 98 | 382.000 0.001 144 | 724.900 0.001
7 56.000 0.001 53 | 122.000 30.144 99 | 383.000 0.001 145 | 725.700 0.001
8 60.100 0.011 54 | 123.000 2.031 100 | 384.000 0.001 146 | 733.100 0.001
9 61.100 0.271 55 | 124.000 0.155 101 | 392.100 0.001 147 | 739.000 0.001
10 | 62.000 0.106 56 | 124.900 0.006 102 | 393.500 0.001 148 | 739.700 0.001
11 63.100 0.255 57 | 132.900 0.001 103 | 398.500 0.001 149 | 740.700 0.001
12 | 64.100 0.051 58 | 136.000 0.001 104 | 400.100 0.001 150 | 741.500 0.001
13 | 65.100 0.443 59 | 139.200 0.001 105 | 401.000 0.001 151 | 774.300 0.001
14 | 66.100 0.455 60 | 140.800 0.001 106 | 413.800 0.001 152 | 775.400 0.001
15 | 67.200 0.020 61 | 150.000 0.006 107 | 415.700 0.001 153 | 776.100 0.001
16 | 68.000 0.021 62 | 175.200 0.001 108 | 453.800 0.001 154 | 790.800 0.001
17 | 69.200 0.008 63 | 209.700 0.001 109 | 470.300 0.001 155 | 794.400 0.001
18 | 70.100 0.001 64 | 211.200 0.001 110 | 472.200 0.001 156 | 811.400 0.001
19 | 71.100 0.001 65 | 212.600 0.001 111 | 474.000 0.001 157 | 828.600 0.001
20 | 72.000 0.006 66 | 217.400 0.001 112 | 491.300 0.001 158 | 831.800 0.001
21 73.100 0.273 67 | 218.600 0.001 113 | 494.600 0.001 159 | 832.700 0.001
22 | 74100 1.364 68 | 227.000 0.001 114 | 507.500 0.001 160 | 848.500 0.001
23 | 75.100 0.610 69 | 228.000 0.001 115 | 508.400 0.001 161 | 856.000 0.001
24 | 76.100 0.792 70 | 232.800 0.001 116 | 509.300 0.001 162 | 871.100 0.001
25 | 77.000 14.497 71 | 234.900 0.001 117 | 522.900 0.001 163 | 877.500 0.001
26 | 78.000 1.257 72 | 250.800 0.001 118 | 541.600 0.001 164 | 878.700 0.001
27 | 79.000 0.182 73 | 251500 0.001 119 | 542.300 0.001 165 | 879.500 0.001
28 | 80.000 0.011 74 | 254700 0.001 120 | 555.400 0.001 166 | 887.500 0.001
29 | 81.000 0.007 75 | 257.800 0.001 121 | 559.000 0.001 167 | 888.400 0.001
30 | 82.000 0.002 76 | 271.900 0.001 122 | 570.900 0.001 168 | 889.400 0.001
31 84.100 0.001 77 | 272.800 0.001 123 | 572.800 0.001 169 | 902.200 0.001
32 | 85.000 0.001 78 | 274300 0.001 124 | 573.600 0.001 170 | 909.900 0.001
33 | 86.000 0.001 79 | 280.800 0.001 125 | 587.100 0.001 171 | 918.000 0.001
34 | 87.000 0.002 80 | 282.000 0.001 126 | 603.800 0.001 172 | 920400 0.001
35 | 89.000 0.012 81 | 284.500 0.001 127 | 604.900 0.001 173 | 936.400 0.001
36 | 89.900 0.005 82 | 285.600 0.001 128 | 616.700 0.001 174 | 949.200 0.001
37 | 91.100 0.019 83 | 286.400 0.001 129 | 619.300 0.001 175 | 958.400 0.001
38 | 92.100 0.018 84 | 301.900 0.001 130 | 620.200 0.001 176 | 959.100 0.001
39 [ 93.100 0.047 85 | 302.600 0.001 131 | 621.800 0.001 177 | 975.300 0.001

40 | 94.100 0.403 86 | 304.100 0.001 132 | 633.000 0.001 178 | 976.000 0.001

41 95.100 0.090 87 | 304.800 0.001 133 | 653.000 0.001 179 | 990.600 0.001

42 | 96.100 0.006 88 | 306.300 0.001 134 | 654.000 0.001 180 | 991.300 0.001

43 | 99.000 0.001 89 | 307.000 0.001 135 | 668.100 0.001

44 | 100.900 0.001 90 | 321.100 0.001 136 | 670.600 0.001

45 | 102.900 0.001 91 | 321.800 0.001 137 | 683.700 0.001

46 | 103.600 0.007 92 | 329.100 0.001 138 | 684.500 0.001

Figura 146 — Espectro de Massas; Reagdo N,N-dimetilanilina com Co(acac),; T.R.=7.5; Acido benzéico (continua-
¢do)
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N,N-dimetilanilina com Co(acac)2

Formula ¢ H NO |FW 2112501 |

Count 317 | Data Type Centroid | Date 12 Apr 19 12:54 pm
File Name 1-4-12-2019 BRUTO ME2NAR CO(ACAC)2 1 Centroid | intet Moder GC
Mass Spec Model Varian Saturn ‘ Pilot Type Stick Retention Time 15.308 | Scan 411
TIC 267.05 | Total Signai 1844386
N
(0]
1-4-12-2019_BRUTO_ME2NAR_CO(ACAGB%2] 1_CENTROID.ESP
77-]
2119
r51
96 132 152 168 181 196
1 N calll . -l | -l _ —I 1 -| —l

50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220

m/z
No. m/z RI(%) DI
1 77.400 52.670 363758.719
2 105.300 100.000 | 690642.125
3 118.300 25432 175641.297
4 211.000 46.357 320164.375

Figura 147 — Espectro de Massas; Reacdo N,N-dimetilanilina com Co(acac),; T.R.= 15.3; N-metil-fenil-benzamida
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No. m/z TIC(%) | [ No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 50.200 0.519 69 | 147.900 0.000 137 | 409.700 0.001 205 | 599.500 0.001
2 51.200 2472 70 | 150.400 0.025 138 | 412.900 0.001 206 | 600.200 0.001
3 52.200 0.160 71 | 151.400 0.108 139 | 414.000 0.001 207 | 601.200 0.001
4 53.200 0.090 72 | 152.400 0.259 140 | 415.400 0.001 208 | 602.800 0.001
5 54.300 0.001 73 | 153.500 0.062 141 | 416.500 0.001 209 | 604.200 0.001
6 55.300 0.001 74 | 154.400 0.007 142 | 418.400 0.001 210 | 613.000 0.001
7 61.300 0.001 75 | 158.700 0.001 143 | 419.800 0.001 211 | 6156.300 0.001
8 62.300 0.046 76 | 160.000 0.001 144 | 431.100 0.000 212 | 621.500 0.001
9 63.300 0.291 77 | 162300 0.001 145 | 433.800 0.001 213 | 629.600 0.001
10 | 64.300 0.128 78 | 164.600 0.014 146 | 435.200 0.001 214 | 633.400 0.001
11 65.400 0.100 79 | 165.600 0.014 147 | 442.900 0.001 215 | 635.100 0.000
12 | 66.400 0.025 80 | 166.600 0.127 148 | 446.500 0.001 216 | 637.900 0.001
13 | 67.500 0.000 81 | 167.500 0.279 149 | 449.700 0.001 217 | 638.800 0.001
14 | 72.100 0.001 82 | 168.500 0.035 150 | 450.500 0.001 218 | 648.700 0.001
15 | 73.600 0.008 83 | 169.500 0.009 151 | 452.000 0.001 219 | 652.300 0.001
16 | 74500 0.181 84 | 170.200 0.001 152 | 455.400 0.001 220 | 653.900 0.001
17 | 75500 0.156 85 | 176.400 0.001 153 | 456.600 0.000 221 | 662.800 0.001
18 | 76500 0.460 86 | 177.100 0.001 154 | 466.400 0.001 222 | 665.300 0.001
19 | 77.400 19.722 87 | 178.700 0.062 155 | 468.600 0.001 223 | 670.500 0.001
20 | 78.400 1.490 88 | 180.600 0.121 156 | 469.800 0.001 224 | 674.000 0.001
21 79.400 0.633 89 | 181.600 0.035 157 | 470.600 0.001 225 | 675.200 0.001
22 | 80300 0.008 90 | 182.600 0.036 158 | 473.700 0.001 226 | 680.300 0.001
23 | 84.000 0.000 91 | 183.500 0.001 159 | 476.600 0.001 227 | 682.600 0.001
24 | 87500 0.003 92 | 184.600 0.043 160 | 487.900 0.001 228 | 692.700 0.001
25 | 88.600 0.001 93 | 185.200 0.001 161 | 488.900 0.001 229 | 695.000 0.001
26 | 89.500 0.045 94 | 191.100 0.001 162 | 491.300 0.001 230 | 696.700 0.001
27 | 90.400 0.017 95 | 193.800 0.004 163 | 496.600 0.001 231 | 702.900 0.001
28 | 91500 0.131 96 | 195700 0.157 164 | 497.800 0.001 232 | 707.200 0.001
29 | 92500 0.009 97 | 196.700 0.022 165 | 498.700 0.001 233 | 708.400 0.001
30 | 93.400 0.009 98 | 198.600 0.001 166 | 500.500 0.001 234 | 709.300 0.001
31 94.800 0.001 99 | 200.000 0.000 167 | 505.100 0.001 235 | 711.300 0.001
32 | 95500 0.145 100 | 201.200 0.001 168 | 506.100 0.001 236 | 712.400 0.001
33 | 97.200 0.001 101 | 208.900 0.001 169 | 507.900 0.001 237 | 719.300 0.001
34 | 98.400 0.001 102 | 211.000 17.359 170 | 508.600 0.001 238 | 720.000 0.001
35 | 99.600 0.001 103 | 211.900 2.363 171 | 509.700 0.001 239 | 721.200 0.001
36 | 102.100 0.001 104 | 213.000 0.176 172 | 514.100 0.001 240 | 723.000 0.001
37 | 102.900 0.009 105 | 213.900 0.010 173 | 515.700 0.000 241 | 725300 0.001
38 | 103.600 0.026 106 | 216.900 0.001 174 | 516.800 0.001 242 | 730.600 0.001
39 | 105.300 37.446 107 | 217.800 0.001 175 | 524.200 0.001 243 | 731.400 0.001
40 | 106.300 3.071 108 | 222.600 0.001 176 | 525.100 0.001 244 | 734.500 0.001
41 | 107.300 0.203 109 | 225.200 0.001 177 | 526.400 0.001 245 | 735.800 0.001
42 | 109.100 0.001 110 | 233.000 0.001 178 | 527.900 0.001 246 | 740.000 0.001
43 | 111.500 0.001 111 | 234.200 0.001 179 | 530.400 0.001 247 | 741.000 0.001
44 | 113.500 0.009 112 | 236.000 0.000 180 | 534.400 0.000 248 | 741.900 0.001
45 | 114500 0.016 113 | 242.900 0.001 181 | 535.500 0.001 249 | 742.900 0.001
46 | 115.400 0.150 114 | 244.400 0.001 182 | 538.000 0.001 250 | 750.200 0.001
47 | 116,500 0.017 115 | 247.100 0.001 183 | 543.700 0.001 251 | 754.500 0.001
48 | 117.700 0.006 116 | 252.500 0.001 184 | 545.200 0.001 252 | 758.700 0.000
49 | 118.300 9.523 117 | 254.400 0.001 185 | 546.600 0.001 253 | 760.900 0.001
50 | 119.300 0.751 118 | 263.000 0.001 186 | 550.000 0.001 254 | 762.100 0.001
51 | 120.400 0.001 119 | 269.700 0.001 187 | 554,000 0.001 255 | 764.600 0.001
52 | 121.200 0.001 120 | 270.600 0.001 188 | 556.600 0.001 256 | 765.500 0.001
53 | 122300 0.001 121 | 279.000 0.001 189 | 561.900 0.001 257 | 766.600 0.001
54 | 126.400 0.009 122 | 280.200 0.001 190 | 563.200 0.001 258 | 767.300 0.000
55 | 127.400 0.026 123 | 289.000 0.001 191 | 564.100 0.001 259 | 769.100 0.001
56 | 128.300 0.017 124 | 308.200 0.000 192 | 564.900 0.001 260 | 778.100 0.001
57 | 131.300 0.001 125 | 312.900 0.001 193 | 566.400 0.001 261 | 780.100 0.001
58 | 132.400 0.059 126 | 327.900 0.001 194 | 567.400 0.001 262 | 783.100 0.001
50 | 133.300 0.022 127 | 340.400 0.001 195 | 572.500 0.001 263 | 785.300 0.001
80 | 134.400 0.006 128 | 341.500 0.001 196 | 574.500 0.001 264 | 786.600 0.001
61 | 137.300 0.001 129 | 347.700 0.001 197 | 575.300 0.001 265 | 796.400 0.001
62 | 138.500 0.001 130 | 348.500 0.001 198 | 582.200 0.001 266 | 799.200 0.001
63 | 139.400 0.096 131 | 360.700 0.001 199 | 582.800 0.001 267 | 800.300 0.001
64 | 140.300 0.079 132 | 362.900 0.001 200 | 583.700 0.001 268 | 805.100 0.001
65 | 141.500 0.047 133 | 377.000 0.001 201 | 585.100 0.000 269 | 806.100 0.001
66 | 144.700 0.001 134 | 389.600 0.001 202 | 591.400 0.001 270 | 807.000 0.001
67 | 145.400 0.001 135 | 390.300 0.001 203 | 593.400 0.001 271 | 816.100 0.001
68 | 146.800 0.001 136 | 391.800 0.001 204 | 598.900 0.001 272 | 817.400 0.001

Figura 148 — Espectro de Massas; Rea¢do N,N-dimetilanilina com Co(acac),; T.R.= 15.3; N-metil-fenil-benzamida
(continuacdo 1)
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No. m/z TIC(%)
273 | 820.600 0.001
274 | 821.600 0.001
275 | 823.700 0.000
276 | 826.600 0.001
277 | 829.000 0.001
278 | 840.100 0.001
279 | 841.500 0.001
280 | 843.500 0.001
281 | 844.400 0.001
282 | 852.500 0.000
283 | 856.800 0.001
284 | 857.800 0.001
285 | 862.900 0.001
286 | 863.700 0.001
287 | 867.000 0.001
288 | 873.100 0.001
289 | 880.700 0.001
290 | 883.100 0.001
291 | 884.900 0.001
202 | 886.300 0.001
293 | 888.500 0.001
294 | 898.300 0.000
295 | 902.200 0.001
296 | 907.200 0.001
297 | 908.900 0.001
298 | 915.300 0.001
299 | 919.400 0.001
300 | 922.600 0.001
301 | 924.300 0.001
302 | 925.800 0.000
303 | 933.600 0.001
304 | 935.000 0.001
305 | 937.000 0.001
306 | 939.200 0.001
307 | 952.600 0.001
308 | 954.200 0.001
309 | 956.800 0.001
310 | 957.800 0.001
311 | 958.700 0.000
312 | 969.000 0.001
313 | 973.300 0.001
314 | 985.700 0.001
315 | 988.600 0.001
316 | 989.600 0.001
317 | 993.600 0.001

Figura 149 — Espectro de Massas; Rea¢do N,N-dimetilanilina com Co(acac),; T.R.= 15.3; N-metil-fenil-benzamida
(continuacio 2)
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B.3.3 AuCl;

n,n-dimetilanilina com AuCI3
Number of Scans 1530
Time Range 4.000-39.752 |

N-metil-feni'!»benzamida

(52
o
(3]
©
unkrl\own
~
©
0
©
Acido benzoico
<
(=
~
,'
oV |
I | k \\
/’ \ \L ‘ \ I\
~ o~ JU N NN
8.07 50.83 32.18 8.92
(=] |
A B L A B o e A T N L R EE L e B AR EEARS RS ES
6 7
Retention Time (min)
No. Peak Name tR (min) Area (%) Base Peak Mass
1 Acido benzoico 7.904 50.827 104.900
2 N-metil-fenil-benzamida 15.303 32.182 104.900
3 unknown 16.567 8.918 104.900
No. Name Structure Formula M Base Peak Mass tR (min)
[
-dimetilanili 5 1 9
1 N,N-dimetilanilina \6¢ \N/ C8H11N 121.089 120.000 6.312
T
|
8
(0]
8
]
/6\ /7\
2 Acido benzoico T| ~N T OH C7H602 122.037 104.900 7.904
9
4 2
\3%

Figura 150 — Cromatograma da reacdo N,N-dimetilanilina com AuCl3
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No. Name Structure ‘ Formula M Base Peak Mass‘ tR (min)
o} 12—=13
5. 6, 9\\ 11/ \14
3 N-meti-feni-benzamida | 7/ \\, N/ AN 1/5/ C14H13NO 211.100 104.900 15.303
N_/
3 2 10

Figura 151 — Cromatograma da reacdo N,N-dimetilanilina com AuCl3 (continuagado
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n,n-dimetilanilina com AuCI3

Formula cHO |FW 1221213 |

Count 181 ‘ Data Type Centroid Date 02 Jul 19 05:21 am
File Name 2 N,N COMAUCL3 7-2-2019 1 Centroid Inlet Model GC ‘Mass Spec Model Varian Saturn
Plot Type Stick Retention Time 7.904 Scan 184 ‘ TiCc 312.49
Total Signal 6605105
2_N,N COM AUCL3_7-2-2019_1_Centroid 105‘|
1229
77-|
51“|
65 94
61 1 81 195
T 1 1 R il . I
Wmmﬂmwmwmmmmmwmwﬂmmﬂwmm
50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100 105 110 115 120
miz
No. m/z RI(%) DI
1 50.900 11.015 232833.438
2 77.000 53.831  |1137830.125
3 104.900 100.000 |2113716.750
4 121.900 93.274 |1971550.125

Figura 152 — Espectro de Massas; Reagdo N,N-dimetilanilina com AuCl3; T.R.=7.9; Acido benzéico
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No. m/z TIC(%) || No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 49.900 2.089 47 | 150.000 0.004 93 | 521.600 0.001 139 | 746.600 0.001
2 50.900 3.525 48 | 160.900 0.003 94 | 530.000 0.001 140 | 750.400 0.001
3 51.900 0.331 49 | 161.900 0.001 95 | 532700 0.001 141 | 751.300 0.001
4 52.900 0.295 50 | 165.700 0.001 96 | 537.000 0.001 142 | 761.300 0.001
5 54.000 0.040 51 | 171.500 0.001 97 | 551.400 0.001 143 | 776.100 0.001
6 54.900 0.091 52 | 178.800 0.037 98 | 552.600 0.001 144 | 777.700 0.006
7 60.900 0.232 53 | 186.100 0.001 99 | 559.700 0.001 145 | 787.700 0.002
8 61.900 0.144 54 | 212.000 0.001 100 | 561.400 0.001 146 | 797.600 0.001
9 63.000 0.217 55 | 212.700 0.001 101 | 562.600 0.001 147 | 799.500 0.033
10 | 64.000 0.133 56 | 218.300 0.001 102 | 566.000 0.009 148 | 800.200 0.001
11 65.000 0.670 57 | 233.300 0.001 103 | 577.600 0.001 149 | 801.500 0.001
12 | 66.000 0.320 58 | 234.800 0.002 104 | 578.500 0.001 150 | 810.300 0.001
13 | 66.900 0.046 59 | 242.600 0.001 105 | 579.500 0.000 151 | 812.500 0.001
14 | 72,900 0.559 60 | 244.000 0.001 106 | 583.600 0.001 152 | 814.000 0.001
15 | 74.000 1.538 61 | 247.900 0.003 107 | 584.300 0.001 153 | 816.200 0.001
16 | 74.900 0.487 62 | 249.300 0.001 108 | 596.300 0.000 154 | 818.200 0.001
17 | 75.900 0.823 63 | 262.800 0.001 109 | 597.100 0.000 155 | 829.200 0.001
18 | 77.000 17.227 64 | 283.200 0.093 110 | 598.700 0.001 156 | 835.000 0.001
19 | 77.900 1.323 65 | 295.600 0.023 111 | 599.700 0.001 157 | 836.300 0.001
20 | 79.000 0.151 66 | 318.100 0.001 112 | 602.600 0.001 158 | 854.300 0.001
21 80.900 0.044 67 | 350.000 0.001 113 | 609.400 0.001 159 | 855.000 0.001
22 | 82000 0.005 68 | 375.300 0.001 114 | 619.900 0.001 160 | 856.000 0.001
23 | 89.100 0.013 69 | 376.400 0.001 115 | 636.200 0.003 161 | 873.400 0.001
24 | 91900 0.129 70 | 377.100 0.001 116 | 639.900 0.001 162 | 875.100 0.001
25 | 92.800 0.072 71 | 379.000 0.001 117 | 641.900 0.001 163 | 877.900 0.001
26 | 94.000 0.685 72 | 393.600 0.003 118 | 643.500 0.000 164 | 889.100 0.000
27 | 94900 0.259 73 | 423.800 0.001 119 | 660.900 0.001 165 | 890.600 0.001
28 | 96.000 0.000 74 | 425.600 0.002 120 | 662.000 0.001 166 | 892.800 0.001
29 | 102.700 0.009 75 | 432.000 0.003 121 | 664.000 0.001 167 | 917.100 0.001
30 | 103.900 0.219 76 | 434.400 0.001 122 | 671.000 0.001 168 | 918.800 0.001
31 | 104.900 32.001 77 | 438.200 0.001 123 | 672.900 0.001 169 | 919.900 0.001
32 | 105.900 2.952 78 | 442.900 0.001 124 | 682.600 0.000 170 | 924.700 0.009
33 | 106.900 0.147 79 | 445.100 0.001 125 | 698.700 0.001 171 | 948.200 0.015
34 | 108.000 0.029 80 | 447.500 0.001 126 | 699.900 0.000 172 | 950.100 0.001
35 | 119.000 0.017 81 | 448.200 0.014 127 | 702.300 0.000 173 | 965.300 0.001
36 | 119.900 0.025 82 | 449.500 0.001 128 | 704.200 0.001 174 | 974.000 0.016
37 | 121.100 0.297 83 | 457.600 0.001 129 [ 710.200 0.001 175 | 975.400 0.001
38 | 121.900 20.849 84 | 458.700 0.001 130 | 714.300 0.001 176 | 976.100 0.001
39 | 122.900 2.461 85 | 461.000 0.015 131 | 715.200 0.001 177 | 979.700 0.000
40 | 123.900 0.109 86 | 484.100 0.001 132 [ 716.200 0.001 178 | 980.600 0.001
41 | 128.200 0.001 87 | 491.100 0.006 133 [ 719.300 0.001 179 | 986.700 0.001
42 | 133.800 0.001 88 | 494.500 0.001 134 | 720.000 0.001 180 | 992.400 0.001
43 | 134.700 0.020 89 | 504.300 0.001 135 | 730.200 0.003 181 | 996.900 0.001
44 | 138.100 0.001 90 | 505.900 0.001 136 | 743.400 0.001
45 | 142,000 0.009 91 | 507.500 0.001 137 | 744.400 0.001
46 | 144.900 0.001 92 | 517.600 0.005 138 | 745.100 0.001

Figura 153 — Espectro de Massas; Rea¢do N,N-dimetilanilina com AuCl3; T.R.=7.9; Acido benzéico (continuagao)
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APENDICE B. Espectros de GC-MS

Formula CH N

Fw

n,n-dimetilanilina com AuCI3

121.1796 |

Count

196

‘ Data Type Centroid Date

02 Jul 19 05:21 am

File Name

2 N,N COM AUCL3 7-2-2019 1 Centroid

Iniet Model GC

Plot Type

Stick

Retention Time 6.312

Total Signal 13340519

2_N,N COM AUCL3_7-2-2019_1_Centroid

77—|

79“|

1 1 J

91-|

88—|

1

Scan 93 | Tic

104
1034 i

J 112—|

291.08

1181

‘ Mass Spec Model Varian Saturn

120—|

L e e

75

80

85 90

No. m/z

RI(%)

DI

77.000

18.687

856445.188

104.000

10.666

488854.563

118.000

10.848

497172.500

120.000

100.000

4583142.000

o B (w(n=

121.000

Figura 154 — Espectro de Massas; Reagdo N,N-dimetilanilina com AuCl3; T.R.= 6.3; N,N-dimetilanilina

73.324

3360522.750

95 100 105 110
miz

115

LI L B L L L

120
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No. m/z TIC(%) || No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 49.900 0.624 51 | 118.000 3.727 101 | 404.700 0.000 151 | 712.600 0.000
2 50.900 1.542 52 | 119.000 1.054 102 | 406.400 0.000 152 | 713.500 0.007
3 51.800 0.168 53 | 120.000 34.355 103 | 411.200 0.000 153 | 733.800 0.001
4 52.800 0.187 54 | 121.000 25.190 104 | 431.500 0.000 154 | 734.500 0.001
5 53.800 0.097 55 | 122.000 2.114 105 | 432.600 0.000 155 | 745.500 0.000
6 54.500 0.000 56 | 123.000 0.131 106 | 441.200 0.000 156 | 747.800 0.000
7 55.900 0.000 57 | 131.900 0.056 107 | 442.700 0.000 157 | 748.800 0.001
8 57.200 0.000 58 | 132.900 0.012 108 | 454.400 0.012 158 | 750.300 0.000
9 58.400 0.147 59 | 134.900 0.030 109 | 455.400 0.001 159 | 751.100 0.000
10 | 59.500 0.082 60 | 149.000 0.015 110 | 460.600 0.009 160 | 761.000 0.001
1 60.300 0.075 61 | 185.500 0.000 111 | 462.800 0.001 161 | 766.500 0.001
12 | 60.900 0.060 62 | 190.300 0.000 112 | 468.600 0.000 162 | 773.500 0.001
13 | 61.900 0.096 63 | 191.700 0.001 113 | 470.600 0.000 163 | 776.800 0.001
14 | 63.000 0.511 64 | 195.500 0.000 114 | 472.300 0.001 164 | 786.100 0.000
15 | 64.000 0.218 65 | 196.400 0.000 115 | 474.300 0.001 165 | 786.800 0.000
16 | 65.000 0.497 66 | 202.900 0.034 116 | 478.800 0.006 166 | 812.500 0.001
17 | 65.900 0.218 67 | 209.900 0.002 117 | 489.400 0.000 167 | 825.500 0.000
18 | 67.000 0.117 68 | 216.900 0.001 118 | 498.600 0.000 168 | 828.500 0.000
19 | 68.900 0.029 69 | 237.300 0.000 119 | 499.900 0.000 169 | 839.100 0.000
20 | 70.300 0.001 70 | 238.300 0.000 120 | 510.300 0.002 170 | 844.700 0.001
21 71.200 0.000 71 | 239.600 0.000 121 | 519.300 0.001 171 | 849.900 0.000
22 | 72900 0.067 72 | 248.000 0.000 122 | 520.700 0.006 172 | 854.100 0.002
23 | 73.900 0.316 73 | 254.900 0.006 123 | 537.100 0.001 173 | 855.600 0.007
24 | 75.000 0.275 74 | 256.100 0.000 124 | 539.000 0.002 174 | 861.100 0.000
25 | 76.000 0.337 75 | 250.700 0.007 125 | 559.000 0.000 175 | 875.200 0.000
26 | 77.000 6.420 76 | 262.400 0.000 126 | 562.800 0.000 176 | 885.600 0.000
27 | 78.000 1.141 77 | 267.000 0.000 127 | 564.400 0.001 177 | 887.100 0.000
28 | 79.000 2.254 78 | 282.100 0.000 128 | 580.100 0.005 178 | 890.100 0.005
29 | 80.000 0.213 79 | 303.800 0.001 129 | 582,500 0.000 179 | 904.900 0.004
30 | 86.900 0.000 80 | 308.600 0.000 130 | 583.300 0.000 180 | 907.300 0.000
31 88.100 0.007 81 | 315.100 0.002 131 | 591.000 0.004 181 | 927.900 0.000
32 | 89.100 0.137 82 | 319.400 0.001 132 | 597.600 0.000 182 | 937.800 0.000
33 | 89.800 0.084 83 | 320.200 0.000 133 | 599.000 0.000 183 | 938.700 0.000
34 | 91.000 2.947 84 | 329.900 0.000 134 | 619.500 0.001 184 | 942.700 0.015
35 | 92.000 1.027 85 | 333.900 0.003 135 | 624.000 0.001 185 | 944.100 0.000
36 | 93.000 1.884 86 | 339.700 0.000 136 | 624.900 0.000 186 | 947.600 0.000
37 | 94.000 0.662 87 | 346,500 0.007 137 | 625.800 0.000 187 | 949.300 0.000
38 | 95.000 0.071 88 | 348.700 0.002 138 | 626.500 0.003 188 | 950.000 0.000
39 | 95700 0.010 89 | 355.700 0.001 139 | 629.400 0.001 189 | 954.700 0.001

40 | 102.000 0.041 90 | 360.900 0.004 140 | 635.300 0.000 190 | 972.000 0.000

41 | 103.000 2.758 91 | 373.100 0.000 141 | 643.400 0.001 191 | 975.600 0.000

42 | 104.000 3.664 92 | 373.900 0.000 142 | 644.600 0.000 192 | 977.800 0.001

43 | 105.000 3.188 93 | 376.000 0.000 143 | 646.600 0.000 193 | 979.600 0.001

44 | 106.000 0.578 94 | 376.800 0.000 144 | 667.400 0.001 194 | 980.900 0.000

45 | 107.000 0.148 95 | 379.900 0.005 145 | 671.600 0.036 195 | 992.700 0.012

46 | 111.000 0.000 96 | 386.200 0.000 146 | 672,500 0.001 196 | 998.300 0.000

47 | 112.400 0.000 97 | 386.900 0.000 147 | 674.000 0.000

48 | 114.800 0.002 98 | 400.300 0.005 148 | 676.500 0.001

49 | 116.200 0.003 99 | 401.300 0.000 149 | 677.200 0.001
50 | 117.000 0.130 100 | 403.000 0.000 150 | 710.500 0.000

Figura 155 — Espectro de Massas; Rea¢do N,N-dimetilanilina com AuCl3; T.R.= 6.3; N,N-dimetilanilina (continua-
¢do)
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APENDICE B. Espectros de GC-MS

Formula C H NO |FW 2

n,n-dimetilanilina com AuCI3

12591 |

Count 193 ‘ Data Type Centroid Date 02 Jul 19 05:21 am
File Name 2 N,N COMAUCL3 7-2-2019 1 Centroid Inlet Model GC | Mass Spec Model Varian Saturn
Plot Type Stick 'Retention Time 15.303 Scan 566 TIC 264.80
Total Signal 28343152
(0]
N\
2_N,N COM AUCL3_7-2-2019_1_Centroid 1ﬂ5'|
77-|
118"'
51—|
63165 86 91 95 115
i B ol 1 1. s 1 ,
wmmﬂmwmwmmmmmwmwﬂmmﬂwmm
50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100 105 110 115 120
miz
No. m/z RI(%) DI
1 77.000 48.210  |5160203.500
2 104.900 100.000 [10703629.000
3 118.000 16.191 1733037.375
4 210.100 30.036 |3214993.750
5 211.000 32.002 |3425396.000

Figura 156 — Espectro de Massas; Reacdo N,N-dimetilanilina com AuCl3; T.R.= 15.3; N-metil-fenil-benzamida




B.3. N,N-dimetilanilina 205

No. m/z TIC(%) || No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
1 49.800 0.406 50 | 113.900 0.021 99 | 214.900 0.005 148 | 664.200 0.001
2 50.900 2.136 51 | 115.100 0.123 100 | 217.600 0.001 149 | 665.300 0.006
3 51.900 0.106 52 | 116.000 0.007 101 | 219.900 0.001 150 | 666.500 0.001
4 53.000 0.059 53 | 117.400 0.071 102 | 248.800 0.008 151 | 668.200 0.001
5 53.900 0.018 54 | 118.000 6.114 103 | 275.800 0.004 152 | 670.100 0.001
6 54.800 0.028 55 | 119.000 0476 104 | 279.200 0.000 153 | 707.600 0.001
7 55.800 0.001 56 | 120.200 0.006 105 | 294.100 0.001 154 | 708.400 0.000
8 57.600 0.001 57 | 122.000 0.033 106 | 295.900 0.001 155 | 711.400 0.000
9 59.200 0.001 58 | 123.100 0.016 107 | 300.700 0.001 156 | 746.600 0.003
10 | 59.900 0.001 59 | 126.100 0.010 108 | 315.000 0.025 157 | 749.700 0.001
1 61.000 0.008 60 | 127.000 0.052 109 | 315.800 0.001 158 | 752.000 0.001
12 | 61.900 0.127 61 | 128.000 0.001 110 | 316.900 0.001 159 | 753.600 0.001
13 | 63.000 0.256 62 | 131.900 0.002 111 | 326.400 0.001 160 | 756.000 0.009
14 | 63.800 0.122 63 | 136.900 0.002 112 | 327.300 0.001 161 | 758.200 0.016
15 | 65.100 0.103 64 | 139.000 0.187 113 | 328.200 0.001 162 | 774.600 0.001
16 | 65.800 0.045 65 | 140.000 0.041 114 | 330.700 0.005 163 | 775.800 0.001
17 | 67.400 0.003 66 | 141.000 0.088 115 | 332,500 0.001 164 | 779.700 0.012
18 | 70600 0.003 67 | 141.700 0.008 116 | 346.900 0.001 165 | 783.900 0.003
19 | 74.000 0.167 68 | 149.800 0.039 117 | 348.500 0.001 166 | 793.600 0.007
20 | 75.000 0.088 69 | 150.800 0.033 118 | 361.500 0.001 167 | 795.000 0.001
21 76.000 0.542 70 | 152.100 0.229 119 | 363.300 0.006 168 | 796.900 0.001
22 | 77.000 18.206 71 | 152.900 0.061 120 | 374.800 0.007 169 | 798.700 0.001
23 | 77.900 1.382 72 | 154.100 0.016 121 | 393.200 0.001 170 | 800.200 0.001
24 | 79.000 0.309 73 | 155.200 0.012 122 | 394.700 0.001 171 | 801.100 0.001
25 | 79.700 0.004 74 | 157.400 0.006 123 | 399.400 0.000 172 | 817.100 0.001
26 | 83600 0.008 75 | 158.400 0.001 124 | 419.200 0.001 173 | 827.200 0.004
27 | 85.000 0.001 76 | 160.700 0.005 125 | 425.400 0.001 174 | 852.400 0.001
28 | 86.000 0.094 77 | 164.500 0.029 126 | 429.600 0.003 175 | 856.300 0.008
29 | 86.700 0.001 78 | 166.000 0.072 127 | 435200 0.001 176 | 862.400 0.001
30 | 87.900 0.020 79 | 167.000 0.197 128 | 436.200 0.001 177 | 863.200 0.001
31 89.000 0.010 80 | 168.200 0.015 129 | 438.800 0.001 178 | 869.800 0.001
32 | 90.000 0.005 81 | 169.400 0.012 130 | 440.000 0.001 179 | 904.700 0.006
33 | 90.900 0.068 82 | 176.000 0.012 131 [ 441.000 0.001 180 | 906.200 0.006
34 | 92000 0.016 83 | 178.100 0.067 132 | 445.500 0.001 181 | 911.600 0.001
35 | 94.000 0.008 84 | 179.000 0.027 133 | 446.500 0.001 182 | 926.400 0.016
36 | 95.000 0.117 85 | 180.000 0.127 134 | 477.900 0.001 183 | 930.600 0.003
37 | 97.300 0.001 86 | 181.000 0.041 135 | 497.900 0.006 184 | 937.100 0.001
38 | 98.200 0.012 87 | 182.200 0.031 136 | 507.900 0.001 185 | 952.300 0.001
39 | 99.200 0.003 88 | 184.100 0.020 137 | 543.200 0.003 186 | 954.300 0.006

40 | 102.000 0.003 89 | 193500 0.041 138 | 545.100 0.002 187 | 956.000 0.000

41 | 102.900 0.034 90 | 195.000 0.085 139 | 558.000 0.003 188 | 960.700 0.001

42 | 104.100 0.479 91 | 196.000 0.101 140 | 561.200 0.001 189 | 962.400 0.006

43 | 104.900 37.764 92 | 197.100 0.003 141 | 570.600 0.001 190 | 968.400 0.002

44 | 105.900 3.105 93 | 209.100 0.115 142 | 571.700 0.006 191 | 980.700 0.001

45 | 107.000 0.151 94 | 210.100 11.343 143 | 587.500 0.001 192 | 999.300 0.033

46 | 108.000 0.008 95 | 211.000 12.085 144 | 589.500 0.001 193 | 1000.000 0.001

47 | 108.900 0.020 96 | 212.000 1.329 145 | 592.600 0.001

48 | 110.000 0.007 97 | 213.000 0.196 146 | 641.800 0.012

49 | 113.000 0.042 98 | 214.100 0.012 147 | 653.200 0.001

Figura 157 — Espectro de Massas; Reacdo N,N-dimetilanilina com AuCl3; T.R.= 15.3; N-metil-fenil-benzamida
(continuacao)
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n,n-dimetilanilina com AuCI3

Count 227 Data Type Centroid ‘ Date 02 Jul 19 05:21 am
Inlet Model GC Mass Spec Model Varian Saturn \ Plot Type Stick
Retention Time 16.567 Scan 642 ‘ TIC 171.00 ‘ Total Signal 11003762
2_N,N COM AUCL3_7-2-2019_1_Centroid 1059

77—|
517 1981
% %7 153 0q 1 226
| Ll 1 i 1 1 L i 1
L o o L L e e ML B e e
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220
miz

No. m/z RI(%) DI

1 77.000 32.493 |2090902.125

2 104.900 100.000 |6435013.500

No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)

1 49.800 0.900 17 73.900 0.453 33 103.000 0.021 49 135.200 0.008

2 50.900 3.466 18 75.000 0.280 34 103.800 0.030 50 140.200 0.002

3 51.800 0.189 19 76.000 0.729 35 104.900 58.480 51 142.300 0.003

4 53.000 0.142 20 77.000 19.002 36 105.900 5.100 52 144.800 0.001

5 54.900 0.061 21 78.000 1.254 37 106.900 0.231 53 151.900 0.057

6 58.600 0.011 22 79.000 0.149 38 108.400 0.017 54 153.000 0.085

7 61.000 0.010 23 82.100 0.003 39 115.100 0.007 55 153.900 0.028

8 61.900 0.057 24 83.200 0.001 40 118.000 0.001 56 154.700 0.042

9 63.000 0.027 25 84.600 0.001 41 118.900 0.001 57 156.800 0.000

10 63.800 0.001 26 89.000 0.001 42 121.000 0.546 58 159.100 0.002

11 65.000 0.041 27 94.000 0.043 43 121.900 1.161 59 170.400 0.009

12 65.900 0.010 28 95.000 0.139 44 123.000 0.088 60 171.400 0.008

13 68.000 0.001 29 96.000 0.002 45 127.000 0.002 61 177.400 0.026

14 69.300 0.010 30 98.000 0.020 46 131.700 0.001 62 181.000 1.061

15 72.400 0.000 31 99.200 0.001 47 132.400 0.001 63 182.000 0.592

16 73.100 0.097 32 100.900 0.015 48 134.200 0.015 64 183.000 0.058

Figura 158 — Espectro de Massas; Reag¢dao N,N-dimetilanilina com AuCl3; T.R.= 16.6; Desconhecido



B.3. N,N-dimetilanilina

207

No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%) No. m/z TIC(%)
65 | 184.300 0.003 133 | 532.300 0.001 201 | 899.000 0.001
66 | 186.500 0.026 134 | 539.200 0.005 202 | 910.800 0.001
67 | 189.600 0.002 135 | 540.100 0.001 203 | 912.200 0.001
68 | 190.600 0.003 136 | 542.500 0.001 204 | 913.700 0.001
69 | 191.500 0.003 137 | 555.000 0.001 205 | 915.200 0.001
70 | 192.600 0.004 138 | 557.600 0.001 206 | 919.100 0.001
71 | 195.000 0.059 139 | 563.700 0.001 207 | 924.600 0.001
72 | 195.900 0.184 140 | 579.200 0.001 208 | 933.800 0.001
73 | 196.700 0.574 141 | 584.100 0.001 209 | 934.500 0.001
74 | 197.800 3.526 142 | 585.100 0.001 210 | 936.900 0.001
75 | 198.800 0.432 143 | 586.800 0.001 211 | 939.100 0.005
76 | 202.100 0.001 144 | 588.600 0.001 212 | 940.800 0.001
77 | 210.000 0.040 145 | 590.000 0.001 213 | 943.900 0.001
78 | 212.400 0.020 146 | 594.900 0.001 214 | 945.400 0.001
79 | 217.100 0.005 147 | 600.300 0.001 215 | 947.100 0.001
80 | 219.500 0.001 148 | 605.300 0.001 216 | 949.600 0.001
81 | 220.200 0.001 149 | 610.900 0.001 217 | 950.700 0.001
82 | 2225500 0.001 150 | 612.400 0.001 218 | 974.700 0.001
83 | 223.300 0.001 151 | 623.100 0.006 219 | 975.600 0.001
84 | 225.100 0.019 152 | 629.800 0.001 220 | 976.500 0.001
85 | 225.900 0.096 153 | 631.700 0.001 221 | 981.300 0.001
86 | 228.100 0.001 154 | 637.000 0.001 222 | 982100 0.001
87 | 230.500 0.001 155 | 651.700 0.011 223 | 991.500 0.001
88 | 231.900 0.001 156 | 652.600 0.001 224 | 993.800 0.001
80 | 248.400 0.000 157 | 662.800 0.001 225 | 994.800 0.000
90 | 251.600 0.001 158 | 664.900 0.000 226 | 996.300 0.001
91 | 255.800 0.001 159 | 672.700 0.000 227 | 997.200 0.001
92 | 256.600 0.001 160 | 673.400 0.001
93 | 262.400 0.001 161 | 678.400 0.001
94 | 271.100 0.007 162 | 688.800 0.001
95 | 277.200 0.001 163 | 693.700 0.001
9 | 278.200 0.001 164 | 694.500 0.001
97 | 297.200 0.001 165 | 706.900 0.001
98 | 299.000 0.001 166 | 708.000 0.001
99 | 314.500 0.001 167 | 709.000 0.022
100 | 322,900 0.001 168 | 710.100 0.000
101 | 332.200 0.012 169 | 713.900 0.001
102 | 335.500 0.001 170 | 715.300 0.001
103 | 372.000 0.001 171 | 720.900 0.001
104 | 400.700 0.001 172 | 730.900 0.001
105 | 401.800 0.001 173 | 739.700 0.001
106 | 403.000 0.001 174 | 741.700 0.001
107 | 405.700 0.009 175 | 743.500 0.001
108 | 427.800 0.001 176 | 759.000 0.003
109 | 433.100 0.001 177 | 762.400 0.001
110 | 436.500 0.009 178 | 777.600 0.001
111 | 438.400 0.001 179 | 787.000 0.001
12 | 442.900 0.001 180 | 788.400 0.001
113 | 455.400 0.001 181 | 793.600 0.001
114 | 456.200 0.001 182 | 798.900 0.001
115 | 457.500 0.001 183 | 804.400 0.001
116 | 459.900 0.001 184 | 808.000 0.001
117 | 464.300 0.001 185 | 808.900 0.001
118 | 482.400 0.001 186 | 809.700 0.000
119 | 483.200 0.001 187 | 819.300 0.001
120 | 485.700 0.007 188 | 820.400 0.001
121 | 489.500 0.001 189 | 822.600 0.001
122 | 490.800 0.001 190 | 824.600 0.001
123 | 510.000 0.001 191 | 829.300 0.001
124 | 511.700 0.002 192 | 839.100 0.001
125 | 516.500 0.001 193 | 840.800 0.001
126 | 524.200 0.001 194 | 845.300 0.001
127 | 525.900 0.007 195 | 846.000 0.001
128 | 527.200 0.007 196 | 866.400 0.001
129 | 528.500 0.001 197 | 868400 0.001
130 | 529.200 0.001 198 | 884.500 0.001
131 | 530.000 0.001 199 | 885.200 0.001
132 | 531.200 0.001 200 | 887.600 0.001

Figura 159 — Espectro de Massas; Reacdo N,N-dimetilanilina com AuCl3; T.R.= 16.6; Desconhecido (continuag@o)
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APENDICE C

FRAGMENTACOES

0 0
H
A~ )
o o+ 0 — 0 M-  — o+ HO
H |
-

+

s
o
= .
™ + HO
{H"DH —_—

miz =106 miz =17

+8
I:D
e St +
) ToH y | P * 0=—0H
miz =77 miz = 45

Figura 160 — Fragmentacio Acido benzéico
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Figura 161 — Fragmentagdo p-metéxibenzofenona
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Figura 162 — Fragmentagdo o-metéxibenzofenona
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Figura 163 — Fragmentacdo Isopropoxibenzeno
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212 APENDICE C. Fragmentagées
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Figura 165 — Fragmentacdo o-isopropoxibenzofenona
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Figura 166 — Fragmentagdo p-isopropoxibenzofenona
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Figura 167 — Fragmentag¢do N-metil-fenil-benzamida
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