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1 - INTRODSGEO

Has Ulbimas déecades, pode-se verificar uma grénde intensill

P #F oo 4 5o K
caclo do uso da espectrometria de masso ne Quimlcs Urganica. He
& 4 .

dois grandes mobivoes para 0 sucesse desse método fisico no  campo
da Quimica Qrgﬂn1WW@ Frimeiro, pela disponibilidade de instrunen-
tos capazes de veolatiliegar a grande maloria dos gompostos O EETLE -
cos de interesse { geralmente com pBso moleculsy inferior a 1000,

mas nfo necessariamente ¥, e em seguida lonizar os vapores, para

poaterior determinacio do peso molecular das subs %mnﬁm@w@ através
da relocio mas sa/cargn @éﬁ 1.0 segundo mobive pele qual o néto-
do torna-ze muito interessante, é gue o fon molecular Fformado des
se naneira, a paritir de moléeulas neubras, pode-se guebrar produe
zindo fragrentos vorregados mlétwigﬂm@ntﬁy cuias estruturas { dee
duzidas a parbir dos valores de @ﬁg Y podenm ser relacionadsas  conm
a estrubtura da molécula original.

0 interesse no estudo da fragmentaciio de hidrazonas por e

. ' . e
pectrometria de mossa, deriva da importincis destas na Quimica Or

o - Y g A . i "
ginica. Ha naturess encontrim-se poucos hidrazonas, no erbanto
g s u P E # . o e
siio compostos gue freguentenmente t8m ums atividade biologica defi

nida: algumas sio aliamente tdxicas e outras esbvimulan o cresci -

. : e . . N .
mento . For ewsmplo, a3 N - metil - ¥ -~ feormdlhidraszonzs {13,

vens

que constituem um doz poucos grupos de hidrazonas nobureis, encon

tram~ge no cogumelo Gyromitra esculento, Pers. Pr., oculs toxicida

e
- j‘ ........... 3
T wTY o . , vy gi gﬂ
o OH vz W [ ig g ko o @;)3/{\"



#

de deve-se & presence dessas hidrazonas, oito das gquals jd Loram

iﬁ@ﬂﬁifiﬁ&@ﬁﬁlw 0 estudo destes compostos por espectrometria de -
mesgsa, mostrow que ag N - mebil - N - formilhidraszonas &}%ﬁgﬂ@m
ger fTacilmente identificadas por esse métmﬁ@ e que sua fragnentie

L

. F o , , o e
cEo & bem especifica como se observa no Bsguems 1. Huns série de
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é‘ —

a) CH,, m== 0 ~ W e I§ - H = *f"‘H ﬁ?@ e ] e E‘E'E-Ia

Y2 " >
R on k
"' w O

ESQUEMA 1 -~ Pragmentacfo de N - mebil - N « formilhidrazonas (L Je

vinte dessas hidrazonas estudadas, aguelas com B dgual & um grupo

slguils seguiram o fragmentagio do Bsguema 1. Dos compostos relas-
tados, apenas um conbinha um anel avomdtico { composto Aa 1, onde
R & um grupe furils., 0 espectro de massa desse composto apresenta
picos em m/gz 59 { caminho a, Bsquema 1 }; mfz 123 (WM - 29 ) &

/7 95 { caminho 4 ); alén destes, noto-se que os picos emqﬂég Gd

- g &
81, 53, 52, 43 e 39, tembém sfo de grande intensidede. Tstes lons
resultan das Froguentacoes representadss no Beguema Z. Como se po

: o S n L .. 5 S
de wver ng frogmentiocao primiria, oS iong gue resulbam da clivagenm

simples de uma ligagio , s@o m/z 123 e 94; os provenlentes o

rearranjo de um ou mais atomos sfio iz 59, 9% e 81, sendo que ge-
raimente o atomo envolvido no rearranio, ¢ o hidrogenio.

Além de sus atividade biloldgica, a im@@?%&ﬂ@i& das hidrasoe
nes reside no fato de sevem largamente empregadss no PreTeracio
de derivados de cetonas e aldeidos, Isbo ccorre por elas serem de
fécil preparaciio, cristalizacio e nogsuiren ponto de fusfo bem de
finido. A fragmentacio no espectrimetre de massa de 2,4 ~ dinitro
fenilhidrazonas { 2,4 -~ DNP }Qy sulfonilhidras mm%wzﬁ e M,N - dine
tilhidras nam@ de aldeidos e cobonas bem sido mencionadas na Lite
rliuyaﬁg Os estudos da fragmentagfo sob impacto eletrinico des
N, ~ dimetilhidrazmonss, mostram que estes composbos possusn fong

moleculares intensos nos gseus espeeiros de mmsﬁ&y agaim como

3o

L P . .
gerie de picog cbuoervados entre mfz 41 e 4%, cara wohteristicos dese



g

i

i

R 0

(5 o
J/r"

&
- G%{Sﬂ' e LG

R
o

e GHO e

reEnrTenio

o

clivagem

94

N

m?f;?y f}?i

v )

CH,00 T efov © ﬁ}:-;i:?”’g‘”
o

nz A2
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w0

tes compostos. REsten fragmentos podem ser explicados localizandow
se o carga positiva no dtomo de nitrogénio, llgndo aos grupos me-

tilos, como indicado ne Hsguems 3, logo 2 seguil.

H.C GH

LN
i
e, ;\\
H s ;
= g - #;‘ @ oy B v RO : T +
R o @g\ﬁm\ o It m BPCEEN { Gmgjgm
cH,, - RO = CHi, f
- n/z 45
?Rémmﬁ &
2 o G, CH o € sz 1] v B e O - ReOH, CH,G{HY )N, CH.=NH - O
R - CH,CH 5 ¢ I }f Gl t-CH, OH,C(B ) R 0 3
o ¢ » ~
N m/z 44
E
b ‘:}E:E'lgm
l
+ |
CHy T S50~ H T
m/z 42
?\E‘%”m;j;ﬁg ) i
T e {7F i s TR e 14 e L o el HOF A ¢ T JE s B e T
R e CH,CH o C = I :z*;' Cily R-CIL,CHL, (R }mg 7= W - CH
R’ " | i

n/z 43

ESQUAMA 3 - Fragmentaciio de N,N = dimetilhidrazonas



putras fragneniocbes importantes cbservadas para as N,H -

dimetilhidragonas sHozla) o rearranjo de MelLafferty ( Bgusglo 1 )

g { b

e

. g
} a fissBo ~ €, do fon moleculay, como indicado na Bguagao

2, Porém, Goldsmith e Dierassi ressaltam no sew trabalho com e -

ot e (17
P ﬁ) N(mx}}@ N

bl

R mm - w « ReCH= CH,e OH == 0w NH-—§(CH,),
. -

mes
Tros

&

nao e

2

;) (u - ’ * }ni%?

t.':’.‘

Y
"

— CH o CH =5 — i@(tﬁﬁ Jp o~ Re CH o= Gl — N == W(CH,)

o K
g&ﬁ% a5

parn

o o
compoestos, quo ests mihiim fraognentactio & observads nos agpes

- oty e D ™ o
de mesea de N0 - dimetilhidrorzonas de aldeidos sinmples, mas
; 3 ]

sy

obgervada nos egspectros das N,H - dimetilhidrazonas dag ce-

tonas correspondentas

J& para as fenilhidrazmonas fol verifiesdo que 8 fragmenta -
¢Ho mais caracheristica envolve o clivagem simples da ligecio § w
ﬂ§ { Tquacfo 3 ) Bata ?w%gmwnﬁ&gﬁﬁ tapbén foil obmervada por Ba -

shin

naado

oy N ; o ey we a @
e Sen, para & hidrazona de sallellaldeido ( 2 ), vm composto

como ligante ne formacfo de gquelatbos m@ﬁéliaaw? COmMO 88 8 -

rresents na Equagio 4,



B o (o T e Tl W{‘;‘} S ¢ p (3

- N S
iy , (intenso) n/g 92 efou ([ Me - 92 )

CH = T e FH L i
3 . v N

X me v

7
\~

s
-
4

Aa 244 - dinitrofenilhidrazonas {( 244 - DRT Vose caracterdie

zam por apresenterem nos seus espectros de masss {oms moleculares

. 2 . - i _
intensos . Nog espectros da 2,4 - DR de wvaleral deido { § b e da

244 -~ NP de bubiraldeido { 4 )@ verificou~se gque o primelro apre

gsenta um pico resulitonte de mm‘r@mrramﬁw gimples de Helafferty

: " - " - s - g . vy &

( m/z 224 ) o qual constitul 7,2% da ionizagio total. Porém em eg
e : * '3 o Wy

tudos realizados com eu homologoe mais baixe { 4 3, verificow -

se que © mesmo nic aconiece, devido & dificuldade dos hidrogénios
¥ primarics deste composto em participar deste tipo de rearrelie
Jo.

A preferdnein no parbicipacio de unm hidrognio  secunddeio

a0 inves de um hidrogénio primdrioc, no resrranic de

tem sido observada nos espectros de massa de compostos carbonili-
mos geralmente eoty p“ﬁjn?Q*ULw nfo & the &

centusda como veriificodo para o composto 47,

cog ¢ seus derivadoc




|

P " . 7
espectro de massa do composto 3, © lon em m/z 224 prove-

#
niente do rearrvanio de Welafferty, frogmenta pele perds de  agUE

i3
L4 &
dando o pico base do espectro em ’@ 2067, Adenm destas Tragnenta -
. o
S S

- Foe AL E
w;};@ Moy U 18! i

-
T -
» N w110
WO, 2
S
;{,-' éé MMMMMMMMMMM
7.;;‘. . ,‘,\,,\ " »
2 W ow O Q@g
% L

Q’

b 5 t g

= Hy0 o
!

CH o CH e G
" 2 2
we (3Ha 3

Bz 240

n/z 206
- O

> OH,—CHy— CH === Ol - CH == N - I === f O,

E

n/z 231 H

—
R

ESGUENA 4 - 24 - dinitrofenilhidrazonas de al d@




L

¢Bes, observam-se picos em w/z 248 e 231 devido a perds de  ALUA
do {on molecwlar seguido pela perda de OH- do ﬁ@m:@ﬂg 248, O iﬂﬁ
en M 231 tambén resulta da perds o imilthnes de i‘ﬁm@ e OH° do fon
moleowlar. Bstas nerdag sfo devidas i presenca do grupe anitro Da
posichio dois do anel aroms mm{%@ 0 meeanismo de frognontacio ande
loge nio ¢é observido nos espectros de massa dag p - nltrofeniihie

,.

drazonas ., ( Ver no Zoguems 4 os cominhos de Lro

PR

smenbicio 4o come

posto 3 Ve

b

=3

CH ,CH ,CH ,CH == I
" [

4k
§ o

e

notar que as perdas de 1?:‘?;,){33 g Ofe, QO CORPOE&um

to 3, voden ser induzidas por decomposicio térmica ou por colisfe

com as parsdes do nparelho. Asusim, o pico em m/z 231 vivd 2 ser o
do espectro se o aposbra permanecer no instroumento por

;
N 5 0 e

mimabos antes de Fager a varredura do espechro’, — &BUE

ohservacio dndiea gue & altaments importante controlar as condi -
oBes experimentais, para obber espectres livres de produbtos de de
compoaicio,

im ocomplementacfo aos estudos acima mencionsdos, foram ang

lizedos os espectros de masss da 2,4 - DOF de 41 -~ 1 - propiloeto
14

o s R At e ] g ~d v " o & ) 3 U e

e {5 ) e da 2,4 - IHP de di - n o= bubtileetona { & )7, Verificou

N
L

nz‘r T

LN T
‘| . ) o e 3 EE
Y
o+

Ty LY ot % (7Y T rfe*“r o ST YT
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do composto & co ontém um pice relabivie

s

o - sy g .
se qus o espechtro de

£
¢ o prodube de un rearranjo de Melal

sinvles. Porém o -’;:{?f‘}‘f},d nbe no esnectro de

masas 4o composto dadon nostramn novae

& oy s P b
menbe, Ue O Tenr de Mchalfferty e favorecido guondo ha - owm R
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o
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0,023 g{ 0,12 milimoles ) de cloridrato de p - nitrofenilhidragie

na, A misbura de reccio foi deixada em repouso durante 24 FeTre Ay
vare precipitacic . O produto foi Tilitrado & vidcuo e recrisbali -
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FIGURA 10 - Bepectro na regifio do infravermelbo de p - nitrofenil

hidrazona de p - anizila { 17 Y.
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A p - anisila foi digsolvida { 0,2 gy 1,01 milimoles ) e

10 ml de metanol, contendo 10 gotas de feide clorddrico condentra

do. 4 soluciio do compombo 36 assin prepareds, Lol adicionads & U
. g P o e P
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lesy 10 ml de met
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4 uma solugio metandlica de bengofna { 0,250 g; 1,2 milimo-
lesy 25 ml de metanol ), adicionou-se 0,184 g do composto 35( 1,2

milimeles Je A misbura foi aguecida até ebuliclo, acresscentonds -

se ensesuida 6 gobas de Zeido nodtico glacial, A eristalizacao
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Preparou-se wma solucio etandlica de benwoina (30)(0,150 &

-

0,71 milimoles; 20 ml de etanol ) e o quente adiclonou-se 150 mn
do eomposto 35 { 0,98 milimoles }, Jjuntemente com 7 golas de A
do cloridrico concentrade., ¢ produte foi cristalizado o frlo e de
pois Filtrado. Seguidanente fol recristalizado em atanol & guente

0 - gtilbenzoing.
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e identificado como sendo &4 p -~ NFH d
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_. e . 0
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wms wistura dos compostos 24 e 25 { p - WFH de @uwwmm“ g p o~ NF-
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#

J& é conhecido o foto de gue as fenilhidrazonas fragnentame

ze sob impacto elsirdrico, principsimente por clivagen da ligacHo
*5

b
i w14

2
iy

0 espectrs de massa da fenilhidrazons de furila ( 14, Fiw
P L

ae dois pleos gue resulbam da elivegen dnde
cinl da ligacfo W ~ N, e que correspondem a m/z 92 (41,6%) e m/z-
65 (29,9%), fons & e £ respectivamente, ouje formaglo pode ser rg

o ., #
presentada pela ejuacao 220 4

.
— i e

L;Lammig [Ql%ﬂﬂ‘ %R - HOT FUNETS
@‘ rq -1 th/j] EWWWH

o

Tl R -3
. ey m/m 92 £, n/z 65

14, Wi, m/z 280

Somparando o e.n. da Tenilhidrazona de furila { dby T3 rmaee

F
22 Y, com o especiro dn tosilhidrazora correspondente {( 10, Figa-
re 2 ), verifica-sze gue exishtem algumes sexelhancos e algumas die
NP, - X P vans et e . .
®* NOTA ¢ Todas asg estrubturas oagul apresentodng pRPG 08 1008 Sephe

rodos no espeetrimetre de mossa sfo especuwlagdes feitas com 0
obietivo de facilitar a wvisunlizagio do processo de fragmenta =
oo ) R & . #

g0, Uma estrubtura exata pare ésges ilong, S0 poderia ser propos

ta fagendo-se vn estude dog fons metoestdveib.
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fgrencas no comportamento deos dols cowmpoestos. o case da fenilhie
drazona 14, o fon molecular ¢ o pico base do espectro { w/m 280 );
no ecaso do tosilhideazons 10, este nio aparece no e.Me., Lsto indl
ca gque sob impacto eletrdinice o composto 14 é realmente muito mfe
is esbdvel do que o composto 10

Wo espectro de maspa da tosilhidrazona 10,0 fragmento de
massa molor @m.mdﬁ 203, formado pela perdo do grupo tosila, aprew
senta ums intensidade baiwa (< 1%), Bshe fon Tragmentam~ae através
de perdas sucessivas de N? e de furila dando os lons em o/5 175 e
Jam 107 respectivamente { Begquemn 9 ), Rate wlitimo O sub T,
correspoude ac pice base do espectro do composto 10 Fo e.m. da,
fenilhidrazona de furila ( 14 ) tombém se ohserva um pico intenso
@m‘gég 107. Boste fon, cosin como no case de Sosilhidrezona de fu-
rila { 10 Y, pode se originer do ion em ﬁmﬁ 175 pela pelea mards
de um snel furanc come mostrade pelo Baguema 10. Neste coso o ion
en %@% 17% forma-ze diretamente a partir do {on molecwlar,e sunts
se que esta frogmentacio sejo facilitada pela tautomeris proto
Tro gzma do fon moloouwlar, originande o fon P { Boguernn 10 ). 00 =
tra possibilidade & aue o x@n molecuwlar formado, fon g, soira rear
ranio pela migracfio de wn grupe furila ao diomo de nitroginio e o
seguir forme o fon em n/g 107 por ums clivegem simples ds ligagHo

" a
O = My como mostrodo na Dguoeio 23,
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No seu trabalho, Kﬁﬁﬂh@?ﬁﬁli sugeriv que & grande estabilie
aade do fon em m/z 107, pode ser atribtuida & formagho do fon 1y ©
gual por um rearrvanje de Wollfy, produz o fon m. A& seguiry, m sofre
abertura do anel o se rearranjs formande finalmente o ﬁwm,ﬁ { B =
a FouscBo 29 apresenta-se oubra alternativa para eg

quacio 24 ). T
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S e (SR (| o S (e ey O o O » ¢
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te tipo de rearrsnio, & qual resulteria na formacio do fon n e/ ou
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n'y embos com estrubturas estaveis,
Bxistem algumes diferencas na frogmentacfo dos compostos 10

A T e Y B s gy K o~
e 14. Unma delas cerfa a formagfio do fon em n/z 179,

endilhidrazons de furils, pelo clivagem do {on molecular, como

e o P - . vy e oty
mencionado anterdormenta,

T ey g N P s . ’?’ o R 2 x e 5
FYor ouwbtro Jodoy o zon ﬁﬁ,“r 17% da tosilhidrazons de Turie

1a {10 Y, results, polo menos en Ga perde do grapo arile,

dondo miz 203, o cual en sepuida perde uma m Sovla de nitrogh:
¥ i de uma melecwla G N2VI0L
. Fi "
S o i / s " E P - g P " ! 2.
forgendo w'z 170, O plco em p/w 203, ndo e oboervado NO e, LG
1 Py by T I ey s e g ey R iyt b g g .
14, Outrs diferencs a ser notada entre o fragrentacgo dos eompos
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rente daguelas propostas no daeugsio anbori

#* .
seto 14, ¢ multo prova avel que @fm 107 seja ume
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tro alternativa poro © fon em n/z 184 £ o elivagen de LigogBo CeH
con formecio do {or 1 poem %&m 105, cue com eliminacio subsequente
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0 fon em w/z 203 € relativimente intenso { 6,74 ) neste eg-
pectro, Nota-se gue no e.m, do bosilhidrazona de furila ( 40 ) re
L. . s
portado por Kascheres —, a intensidade do fon a em n/z 203 & me -
nor do gue 1%, porém no espectro de massa da Fenilhidrazona de fu
rila { 14 ) a presenga deasse {fon nfic € observads. & provivel por=
“ o - &
tanto, gue no casc do composto 15 a alta intensidade do ion o
%f% 203 possa ser oxplicada pela formacio de wm oubro fon de eg
trutura diferente, mas com o mesma massa, Além disso podemos no -
i
tar, qus a intensidade do Jon em 3 204 € mais do que 50% da ine
? n/z - /
tensidade do fon em n/z P03, Assim, ndo é posaivel que n/zm 204,86
- = - N o W
ja um pico isotdpico de mﬁﬁ 203, mas deve corrvesponder tambem s
um Dregrento. Zatog dois {ong podem resultar da perda do  radienl

LCEEN de m/z 230 e mz 229, Deste modo a estrutura de m’ 204 po

i e

F -
de ser representsds pelo ion v e o estruburs de wfm 203 pelo dom

w { Eeguema 14 Je

& o . . o
O fon u tawvém se Trogmentn de modo esperado. Aszim as pere

doa de ¥ o3 %gﬁm e do W0 = mahﬁmrmﬁﬁ dfle oo pleos mmnﬁﬁg 297, 294

4
. . *
37 re*;aatxvu.~wﬁ@ come se pode veriticar atraves do Feduems

-
MLE}@
£ L @ ¢
Ate agul, vimos gue ca fragnentageoes da fenil e p - nitrofe
$ T Y ; 2o i b e eome Yo - o S
nilhidrazons de farile sao mulito semelhantes, Paro verificar, set

egtas fragmentagtes sfo gerais pars esia classe de composbos, dee
cidiu-se prevarar as p - nitrofenilhidrazonss de benzils 16 Ve
de p - anisila { 17 }, oujos espectros de maesa sfo wostrados nas
Tiguras 24 e 2% rosypechivamente,

- . , . "
Os e.m, dos compostes 16 e 17, contem picos dntensom  pars

- . ] . . - +
os Tong moleculorss e pura 08 grupos srila - carbonila {(Ars C=0 )
correspondontes. nm as Tragnentactes podem ser explicdadas 85U w

pondo cus o ton molecwlar seja ume mistura dos fon mostrados na B

guzgac 28, Comparondo estes dois compostos { 16 e 17 } amn A Lo e

silhidrazons de benzila { 2

]

¢ evidente gue 08 e,l. dus p - NFY

aflo mais complexos do gue o da tosilhidrazona corvespondente, Age

2im, o8 caminhos wostrados no Tesquema 16 sfo perelelos 805 indi -
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vhaobes oboservadas. Fo coso do composto 17,
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1, o8 lon formodes por agueles candnnos
noidaeds molito bodwe, dndicando sue o subsble

influencis a fwmrw:n%mgﬁmg Por ewemploy & D8N
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sico enm mdE 223 ne poe NIH de %am%ii&@ Lae

2
Ja pore o composte 17, 0 pico cerrespOiie
) 3 g ol ) . . ” f » " i g 3
dente nito € observado, Agsim, parece gue o ion enm n/z 255 { GO

composto 17 } provavelmente resulta de clivagem dirvebta { ver g o
- - . . .y - & .
mema 17 ) e nio pelo coaminho mostrado no Dsguema 16. Além disso,

# P
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intenso do que ¢ mesmo ion No e.mne 48 bosilhidrazona de
« Esta alte intensidade pode ser explicada, em parte, pela
formaefo de um fon enm n/n 203 com uma estrutura diferente como &
sugerido ne Bsguema 17,

in Figura 26 encontra-se o espectro de massa da 2,4 = dini-
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dag o segulr, resulita de clivagens simples do fon molacular & pary
Yir das egtrabturas propostas, fambén, como 3d foi cbservado anbesw
riormente, o espectro deste composto { 19 ), contém picos imben w
sop que correspondem ao lon molecwlar {&éﬁ 390, 10%), ao ﬁan by
zofle (m/z 105, 100%) e ao fon fenile (m/z 77, 46,7%), picos ca =
racteristicos aos derivados benzénicos deste tipo.

Os fragmentos de baixe intensidade sfio de maior impontineis
porgque sio influencisdos por pequenss madangss na esbrubura o
composto, Assim, observamos algumas clivagens resultantes 4o prée
sengs de wn grupe nitro na posicfo orbte, do anel aromdtice, — Tor
gxemploy 03 fon em m 355 o M 342 podem ger justificados Pela
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comnoatos sfo muiso diferentes. Assim, o composto 19, apresenta ,
, & B .

um espectro de massa gue contem picos intenscs em ﬁg% 380, 105 e

. Todos os ouwbros picos sfo de baixa intensidade, Por ocutro la-

o4 &# & = "
do, o espectro do compoato 21, aleém destes, contem pilecos de alia

s e
intensidade em n/z 390, 357, 179, 107 e 7%
5 presenca de um carbono saturade no grupo etildnico do com

nosto 21 evite o tino de rearranje observado no mmi molecwlar da
2,4 = DNP de benzila { 19 }e 0 gue resulta ne misturs dos {ons mo
leculares go, hh e ii. Os hidrog8nios ligados ao atomo de nitrogé

nimg oxigenio e earbono tetraddrico, possuem bastante mobilidade,

1«5@

seilitando & perds de dgun e OHe (Betbes hidrogenios 880 fécilm@&
te removidos do fon molecwlar em wfw 392, dando o8 plcos em géﬁ

91 e 390, e de virios fons fragmentos. Na varredurs original obe
SerVvou-S8 uUma elevno As linha bacse dos grupos de pleos em @ &dﬁ

210
o o o p .
356 e 3603 mlz 325 e 329 plz 176

o

180 e n/z 139 e 142, como mog
&

trado na Flgura 0. Fote fenfmeno € coracteristico de Tragmenta -

ches no sebor mognético do espechrimetro de massa, Weste compo

i

- " £ N e et
to, estas clivegens pesulltam das perdos de abomos de hildrogenioc,
Alguns dos rmlcos intensos ohservados no e,m, da Pigura 30
o ¥ * b £ 4 s — o
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perdss de N0, H° e OH* dio picos que tambem je foram observados®
o

2.8 w DNP de bonwila ( Pigura 27 ). & for

s

no espectro de ma oo

mﬁgﬁm destes tons pode ser vista no

O fon molecular do 244 - dinitrofenilhddrazona de  Denzoins
{ 21 ) também sofre rearranios de varion tipos. Por egemplo, & i
gracho do hidrogénio ligado ao nitrogenio, para o dbono de oxige-
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la de dgua, dando m/z 357 ( 95,684 ), como mostrado no HEguemns
24, Um outro rearranio envolve & migracgfo de um dtomo de hiﬁx@g%m
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nitrogénioc dando, vor subseguente
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TABELA I ~ ESPECTRO DE MASSA DA FENILHIDRAZONA DE FURILA (ii).
CGMFOSI§KO ELEMENTAR: 616H12N203
PESO MOLECULAR: 280
OBEERVAQ@ES: MAT 311A/70eV/1000 uA/Res~1000/T AMOS-
TRA = 920C
m/f oz AR, nfz AR, mf z ALR. n/z AR, n/z ALR.
17 iyl 53 1.3 T4 0,2 36 1,6 120 g,2
18 9,3 Sk g.,3 75 0,5 97 0,4 121 0,3
27 0,9 55 1,8 76 1,2 98 0,1 122 0,1
28 46,4 56 G,2 77 44,3 99 0,1 123 0,1
29 g,8 57 3,5 78 5,2 101 0,2 124 0,1
30 0,1 58 0,2 79 2,1 | 102 0,5 | 126 2,1
31 a,1 59 0,1 80 0,2 | 103 1,0 | 127 0,3
32 9,3 60 0,2 81 0,4 | 104 0,9 | 128 7,1
37 0,4 61 0,1 82 0,2 | 105 9,3 | 129 1,0
38 2,2 62 0,4 83 0,3 | 106 1,3 | 130 8,8
39 19,46 63 2,4 84 0,1 107 38,1 131} 1,9
40 1,6 64 4,1 85 0,1 198 3,1 132 0,4
41 1,3 65 29,9 87 0.1 | 109 0,3 | 133 0,3
42 0,2 66 2,9 88 0,1 | 110 0,1 | 134 0,1
43 0,5 67 2,3 89 1,0 | 111 0,2 | 139 0,1
L4 Guh 68 0,6 90 1,0 114 0,1 140 1,6
45 0.1 69 0,4 a1 14,4 115 0,4 141 6,7
49 0,1 70 0,2 92 41,6 | 116 0,2 | 142 0,2
50 0,9 71 0,3 93 6,2 117 0,3 143 0,1
51 5,7 72 0,1 G 2,9 118 0,8 144 0,2
52 1,9 73 0,2 95 55,2 119 0,7 145 0,3




TABELA [ - continuagao.
mfz AR, mfz R m/z WR. mfz AR m/z AR
146 0,3 162 0,1 186 0,4 221 0,2 253 3,1
ié% 10,8 165 0,2 187 0,2 242 0,1 254 0,4
148 1,3 166 (,1 189 0,1 223 2,1 2612 0,1
149 0,5 167 0,2 199 0,4 224 0,3 263 6,1
150 0,1 168 0,2 1421 0,1 225 0,1 264 1,9
151 0,1 169 0,3 194 0,1 226 0,2 265 0,4
152 0,2 170 0,8 195 0,3 233 0,1 278 0,1
1533 0,2 171 0,2 196 0,1 234 0,2 279 1,7
1564 0,1 172 0,1 197 0,1 235 1,2 280 100
155 0,4 | 174 0,1 | 205 0,1 | 236 0,2 | 281 19,6
156 0,7 | 175 £,3 1 206 0,1 | 237 0,1 | 282 3,1
157 1,0 176 0,7 207 6,2 2348 0,2 283 0,4
158 7,2 177 0,1 208 0,1 240 0,7 - -
159 3,1 183 0,4 211 0,3 250 0,2 - -
160 0,8 184 4,1 212 0,3 251 0,1 - -
161 9,3 | 185 2,1 | 213 0,1 | 252 11,9 - -




TABELA IT - ESPECTRO DY MASSA DA: p~-NITROFENILHIDRALZONA DE FURI-

LA (15).

COMPOSTGAD ELEMENTAR: €, H, N.0,

PESO MOLECULAR: 325

OBSERVACHES: MAT 311A/70eV/1000 y A/Res~1200/T AMOS-

TRA = 1689¢
n/z LR, m/fz AR, m{ z ALR. m{z A.R nfz LR

17 2,2 52 2,8 72 0,4 92 5,21 113 0,4
18 8,7 53 2,9 73 0,5 93 3,5 114 0,2
26 0,6 54 0,7 T4 0,3 94 7,8 115 0,6
27 2l 55 4,8 75 3,9 95 97,0 116 0,2
28 22,2 56 1,5 76 4,3 96 6,3 117 0,6
29 3,0 57 5,8 77 3,0 97 2,4 118 1,3
30 37,0 58 0.9 78 1,3 58 0,7 119 1,5
31 3.3 59 0,4 79 4,1 99 0,4 120 0,7
32 2,4 60 0,6 80 1,9 | 101 0,5 | 121 1,1
a7 0,4 61 0,2 81 2,6 | 102 0,8 | 122 6,7
38 1,9 62 0,6 §2 1,1 103 0,9 123 1,1
39 22,2 63 5,6 83 2,6 104 1,1 124 0,4
40 1,5 64 8,5 84 0,9 | 105 1,1 | 125 0,7
41 b, 4 65 §,2 85 1,5 106 1,2 126 0,4
42 1,1 66 1,5 86 0,2 | 107 6637 | 127 0,5
43 4,8 67 4,1 a7 0,2 | 108 4.4 | 128 1,1
b 2,8 68 1.9 88 0,3 109 1,9 129 3,3
45 G,5 649 34 89 1,9 110 0,7 130 i,1
50 1,3 70 1,9 90 4,8 111 1.7 131 0,6
51 5,2 71 2,4 91 22,2 112 0,7 132 6,5




fd

Lod
3

mfz AR, w/e AR m/ 2 AR, m/ oz .R. m/z AR,
133 0,6 | 153 0,2 173 6,7 | 204 3,7 | 284 9,5
134 0,3 1 154 0,6 174 0,4 | 205 0,5 | 295- 1,5
135 0,7 155 0,9 175 13,3 213 1,5 246 9,3
136 2,2 156 0,7 176 2,2 214 0,3 157 3,3
137 5,6 157 1,9 177 0,4 215 0,4 298 0,8
138 1,5 | 158 1,11 179 0,4 | 220 0,2 | 307 0,1
13% 0,6 159 0,6 183 1,7 221 0,2 308 2,0
160 0,4 160 1,5 184 8,9 229 8,9 309 1,1
141 3,3 161 0,7 185 1,1 230 1.5 3z3 ,2
1432 0,3 162 0,1 186 0,5 231 0,1 324 1,3
143 0,5 163 0,2 187 2,2 234 0,7 325 100
144 6,3 | 164 6,1 | 189 0,4 | 249 0,2 | 326 18,5
143 G,7 1635 0,4 191 0,4 250 2,2 327 2,6
146 0,6 166 0,2 193 0,2 251 1,1 328 0,3
147 19,3 167 0,2 194 0,2 252 0,1 - -
148 1,9 | 168 1,7 | 198 0,2 | 268 2,6 - -
14y 1,1 169 0,6 199 ,2 269 0.5 - -
150 1,2 170 0,2 200 0,3 278 0,4 - -
1531 0,5 171 0,2 1042 0,2 279 0,7 - -
152 0,2 172 0,2 203 6,7 280 i,1 - -




TABELA TIL - FSPECTRO DE MASSA DA p-NITROFVENILHIDRAZONA DE BENZI
g LA (163,

. G8Trho ELEMENTAR: C..H
COMPORTOAD ELEMENTAR: Q?O“lﬁ

133{)3

PESC MOLECULAR:345
OBSERVAGOES: MAT 311A/70eV/1000 wA/Res~1200/T AMOS-
TRA = 600C

mf ALR miz AR miz AR miz AR m/ = AR,
L7 5,5 59 1,8 87 1,1 115 2,2 143 1,8
18 21,8 60 2,7 B8 0,4 116 0,6 144 0,6
26 0,7 ny 0,4 89 1,8 1Ly 1,8 145 1,8
27 2,9 69 ﬁ}ﬁg 90 3,6 118 1.1 146 0,7
28 436 63 a,v' 91 g,6 | 119 2,9 1 147 1,3
29 5,5 64 5,5 92 3,3 | 120 1,1 148 0,7
30 B4, 6 65 3,5 83 2,2 121 2,6 149 1,5
31 0,4 66 1,1 94 1,5 122 1,6 150 0,7
32 50,9 67 6,9 g5 9,8 123 4,7 151 2,4
37 0,4 68 2,6 96 4,2 124 2,2 0 152 2,8
38 0,7 64 12,4 97 10,9 125 3,3 153 1,1
39 4,0 70 5,8 98 2,6 126 1,81 154 0,7
40 4,0 71 10,6 99 2,2 127 1,1 155 0,4
41 10,9 72 2,2 100 0,4 128 1,5 156 0,4
b 2,9 73 2,2 101 0,6 129 1,1 157 0,9
43 18,2 74 1,5 102 0,4 130 0,4 158 0,7
by 1,5 75 2,4 103 7,3 131 1,6 | 159 1,8
45 1,6 76 4,0 104 15,6 132 1,1 160 0,6
b 0,4 77 74,6 105 1650 133 2,2 161 1,3
50 2,9 18 6,2 106 16,2 134 0,7 162 0,4
51 8,4 79 5,8 1 107 6,9 135 2,2 163 1,6
52 3,3 80 2,6 | 108 2,9 136 0,9 164 1,1
53 2,6 81 10,0 109 6,6 137 12,4 165 8,4
54 1,5 82 4,7 110 2,9 138 2.2 166 2,9
55 15,6 83 12,0 | 111 6,9 | 139 4,0 | 167 3,8
56 5,2 B4 4,4 112 2,2 140 1,53 168 B,7
57 17,8 85 7,3 1 113 1,1 141 1,1 169 2,2
58 bob 86 0,7 114 0,7 142 1,1 170 0,7




TABLEA III - cont.

m/ LR mfz AR mfz R, m/z R. m/z AR
171 0,6 | 193 3,30 215 0,4 | 237 0,4 | 276 0,2
172 0,4 | 194 47,3 | 216 0,7 | 238 0,7 | 278 0,2
173 1,1 195 7,6 217 0,4 239 0,4 280 0,2
174 0,4 196 i,1 218 0,6 240 4.4 298 0,2
175 1,1 197 0,4 219 0,7 241 0,6 299 0,1
176 0,7 19238 G,2 220 0,4 242 0,1 300 0,2
177 2,0 199 0,4 221 0,7 243 0,1 313 0,2
178 1,48 200 0,4 2212 0.9 244 0,1 314 0,1
179 2,0 201 8,9 223 6.9 246 0,4 315 2,2
180 1,1 202 G,7 224 1.1 247 0,4 316 0,6
181 0,6 203 6,7 225 0,4 248 0,6 317 0,2
182 0,7 | 204 0,4 | 226 0,2 | 249 0,4 | 328 0,4
183 1,1 205 I,% 227 0,2 250 0,7 329 0,7
184 0,4 206 0,4 228 0,1 251 0,4 330 0,1
185 3,6 207 0,7 229 0,2 252 0,4 331 0,1
186 0,2 | 208 0,7 | 230 0,6 | 260 0,2 | 344 5,8
187 0,9 | 209 0,4 | 231 0,4 | 261 0,2 | 345 65,5
188 0,4 210 0,7 232 0,7 262 0,4 346 13,5
189 0,7 211 0,4 233 0,4 263 0,2 347 1.8
190 0,4 212 0,4 234 0,9 264 0,6 348 0,2
191 1,1 213 0,4 235 0,6 265 0,2 - -




!

TABELA IV - ESPECTRO DE MASSA DA p-NITROFENILHIDRAZONA DE p-ANL
sILA (17).

COMPOSICAD ELEMENTAR: 622H19N305

PESC MOLECULAR: 405
OBSERVACOES : MAT 311A/70eV/ 600 w A/Res~10006/T AMOSTRA

= 1800C
/= A VR mf z R. m/ = AR m/ A.R m/z R
39 2,0 63 4,5 90 4,5 120 0,6 141 0,7
40 f,3 B4 7,3 91 5,5 12% 1,4 142 0,2
41 0,7 65 2,3 92 14,5 122 0,7 147 0,2
&2 #,1 66 8,3 93 1,4 123 0,2 149 0,2
473 1,1 67 g,1 94 0,1 124 0,3 150 0,1
44 0,4 63 0,05 95 0,2 125 0,4 151 0,2
45 0,1 69 0,1 | 101 0,1 | 126 0,2 | 152 1,0
50 1,1 14 0,1 162 0,8 127 0,4 153 0,7
51 1,3 71 0,1 103 2,7 128 0,2 154 0,4
52 1,3 Th H,2 104 1,4 129 0,1 155 0,2
53 6,9 75 1,5 | 105 0,7 | 131 0,4 | 156 0,2
54 0,1 76 3,6 106 2,5 132 0,8 157 0,2
55 0,3 77 20 107 9,1 133 10,0 158 0,1
56 0,1 78 2,7 1o8 1,5 134 4,5 159 0,3
57 0,2 19 2,7 109 0,2 135 100 160 0,3
58 0,1 80 0,5 1135 0,5 136 10,0 1635 0,3
59 0,1 81 0,5 116 0,1 137 4,5 166 0,2
60 0,1 82 0,057 117 0,2 138 0,6 167 0,3
61 0,1 83 0,1 118 0,8 139 0,6 168 ¢,5
62 0,5 89 0,5 119 1,7 140 0,6 169 0,8




nf AR, mfz AR, n/z R, n/z R m/z AR
170 0,1 1e8 .2 228 ¢,3 256 0,4 388 0,4
173 0,2 199 0,2 229 0,4 269 4,5 349 0,4
179 0,1 |202,5 1,1 ] 230 0,1 | 270 5.5 | 390 0,3
180 0,4 203 0,2 237 0,1 271 0,38 391 0,1
181 1,0 208 0,2 238 0,2 272 0,1 £02 0,1
182 0,5 | 209 2,1 | 239 0,5 | 296 0,5 | 403 0,2
183 0,5 210 0,5 260 0,8 1a7 0,1 404 1.6
184 0.3 211 6.6 241 0,2 298 0,03 405 52,7
185 0,1 212 0,5 2473 0,1 359 0,1 406 12,7
192 0,2 | 213 0,2 | 244 2,3 | 360 0,1 | 407 2,3
193 e 223 4,5 245 0,3 3635 0,1 408 0,3
194 0,2 224 47,3 240 0,05 373 0,1 - -
195 0,5 225 7.7 253 5,0 374 0,1 - -
196 0,7 | 226 0,8 | 254 1,0 | 375 0,3 | - -
197 0,7 227 1,36 255 2,3 376 0,2 o -




TABELA V - ESPECTRO DFE MASSA DA 2,4-DINITROFENILHIDRAZONA DE
"~ puRILA {(18).
COMPOSECAO ELEMENTAR: € H, N, 0,
PESO MOLECULAR: 370
OBSERVACHES: MAT 311A/70eV/600 uw A/Res~1000/T AMOS.
TRA = 1600C
m/ 2 ALR. m/z ALK mf % AR m/ AR m/z AR,
26 0,24 51 4,09 72 0,01 93 4,55 | 114 0,14
27 0,62 52 1,52 73 0,08 94 5,91 115 0,17
28 8,9 53 1,36 74 0,76 9% 100,0 116 0,17
29 0,76 54 0,32 75 2,42 96 5,61 | 117 0,23
30 6,82 55 3,18 76 1,97 97 0,61 | 118 0,71
31 0,2 56 0,2 77 2,42 98 0,08 | 119 0,56
32 1,82 59 0,06 78 3,18 99 0,23 | 120 0,23
37 0,32 58 0,02 79 2,88 | 100 0,26 | 121 0,29
38 2,42 59 0,06 g0 0,61 | 101 0,53 | 122 0,68
3% 12,58 60 0,05 ar 0,2 102 0,53 | 123 0,14
40 0,91 61 0,17 82 0,44 | 103 0,76 | 124 0,11
41 0,5 62 2,12 83 5,76 . 104 0,53 | 125 0,12
42 0,26 63 4,09 84 1,67 | 105 0,53 | 126 0,44
43 0,53 64 2,58 85 0,14 106 0,70 | 127 0,44
44 0,38 65 2,73 86 0,06 | 107 15,0 128 0,41
45 0,08 66 0,76 87 0,2 108 1,36 | 129 0,35
46 0,11 67 2,27 88 0,56 | 109 0,21 | 130 0,36
47 0,02 68 0,76 49 1,97 | 110 0,05 | 131 0,53
48 0,03 69 0,23 90 1,52 | 111 0,29 | 132 0,32
49 0,08 70 0,09 91 5,0 112 0,2 133 0,26
50 1,06 71 0,12 92 1,36 | 113 0,11 | 134 0,17




miz AR m/z AR, | mle AR m/ 2 AR m/z AR,
125 0,79 156 0,44 177 0,23 198 0,09 219 0,08
136 0,35 | 157 0,29 | 178 0,18 | 199 0,29 | 220 0,36
137 0,11 158 0,29 179 0,15 200 0,15 221 0,15
138 0,08 156 0,41 180 0,06 201 0,16 222 0,08
139 0,26 | 160 1,06 | 181 0,21 202 0,15 | 223 0,09
140 0,41 | 161 0,26 | 182 1,21 203 0,17 | 224 0,3

141 0,11 162 O,11 183 1,21 204 0,38 225 0,08
142 0,18 163 0,35 184 0,36 205 0,14 226 0,02
143 0,11 164 0,23 185 0,76 206 G,08 227 0,06
144 0,11 165 0,33 186 0,21 207 0,11 228 0,52
145 0,3 166 0,2 187 0,12 | 208 0,06 | 226 0,61
146 0,23 | 167 0,24 | 188 1,36 | 209 0,06 | 230 0,21
147 4,39 168 0,32 189 0,24 210 0,03 231 0,27
148 £,68 169 0,2 190 0,18 211 0,06 232 0,15
149 ©,59 | 170 0,26 | 181 0,26 | 212 0,61 ] 233 0,06
150 0,11 171 0,17 192 0,18 213 0,27 234 0,06
151 0,11 172 O.,11 193 0,12 214 0,36 235 0,12
152 0,76 173 0,5 194 0,09 215 0,09 236 0,03
153 0,17 174 0,35 195 1,36 216 0,15 237 0,03
154 0,2 175 1,36 196 0,21 217 0,05 238 0,06
155 6,19 176 0,58 197 0,21 218 0,09 239 0,03




TABELA V - cont.

m/z AR m/ AR mfz AR m/z AR, miz AR,
240 0,02 258 0,14 275 0,15 301 0,07 336 0,02
241 0,03 2539 0,24 276 0,17 302 0,11 337 0,12
242 0,06 260 0,06 277 0,09 306 0,02 338 0,05
243 0,12 261 0,03 278 0,08 307 0,04 340 0,12
244 0,06 262 0,06 279 0,12 308 0,09 341 0,70
245 0,11 263 0,09 280 0,08 309 0,27 342 0,18
246 0,03 264 0,03 281 0,08 310 0,06 343 0,05
247 0,03 265 B,02 282 0,06 311 0,09 353 0,79
248 0,61 266 0,15 283 0,12 312 0,03 354 0,27
244 0,30 267 4,09 284 0,03 313 0,15 355 0,06
250 0,18 268 0,06 294 0,18 A4 6,03 369 0,19
251 0,12 | 269 0,06 | 295 0,52 | 322 0,11 | 370 30,3

252 0,03 270 0,06 296 0,27 323 0,27 371 5,91
253 0,06 271 0,03 297 0,11 324 0,36 372 1,06
254 0,02 272 0,03 298 0,03 325 0,24 373 0,14
255 0,03 273 0,02 299 0,06 326 0,06 374 0,01
256 0,02 274 0,79 300 0,02 329 0,03 - -




TABELA VI - ESPECTRO DE MASSA DA 2,4~DINITROFENILHIDRAZONA DE
BENZILA. (19).
CON?OSIQEO MOLECULAR: C20H14N405
PESO MELECULAR: 390
QBSERVAQGES: MAT 311A/70eV/T AMOSTRA= 150°C
nfz AR, m/ % AR m/z AR mfz AR m/z AR,
16 0,860 45 0,27 67 0,27 89 1,73 110 0,13
17 1,47 46 0,16 68 0,29 96 1,33 111 0,44
18 5,07 48 0,16 69 0,27 91 0,60 112 0,33
Y3 0,33 49 0,16 70 0,17 92 0,69 113 0,27
27 0,97 50 2,67 71 0,20 93 0,67 114 0,27
28 25,33 51 84,00 73 0,27 G4 0,33 1153 0,60
29 1,13 52 2,27 74 0,87 935 0,29 116 0,27
K34 9,33 53 0,53 75 1,87 96 0,17 117 6,27
31 0,80 54 0,33 76 3,47 47 0,20 | 118 0,24
3i 5,33 55 0,47 77 46,67 98 0,13 119 0,44
34 6,13 56 0,27 78 7,20 a9 0,16 120 0,29
35 0,317 37 0,33 79 1,87 100 0,13 121 0,33
36 0,27 58 0,27 80 0,67 101 0,27 122 0,8
A7 0,29 59 0,13 81 0,33 102 0,40 123 0,27
g 1,60 60 0,20 g2 0,20 | 103 3,73 | 124 0,16
39 2,40 61 0,33 83 0,24 104 6,67 125 0,20
40 §,33 G2 2,40 84 0,17 105 100,0 126 0,27
41 0,69 63 3,60 85 0,20 | 106 8,67 | 127 0,29
42 0,27 bb 1,87 86 0,16 107 0,83 128 0,47
43 0,53 65 0,80 87 0,27 108 0,27 129 0,20
44 0,40 66 0,47 88 0,80 | 109 0,17 | 130 0,13




TABELA E& - cont.

130

m/z ALR. mf 2 AR mf oz ALR. wiz AR, m/z A.R.
131 0,27 | 154 0,27 | 182 0,87 | 221 0,20 | 266 0,13
132 0,16 155 0,17 183 0,27 222 1,20 267 0,80
133 6,317 1586 6,13 190 0,13 223 0,53 268 0,40
134 0,07 159 0,24 191 0,33 224 0,51 269 0,27
135 0,27 160 0,13 192 0,64 225 0,17 2710 06,07
126 0,40 | 162 0,16 | 193 2,67 | 226 0,16 | 296 0,24
137 0,27 163 06,80 194 0,67 227 0,13 311 0,13
138 0,27 164 0,67 195 0,53 278 0,13 342 0,40
139 8,80 165 2,93 1946 0,24 237 0,13 343 0,27
140 0,47 | 166 1,73 | 187 0,13 | 238 0,67 | 344 0,13
141 0,33 167 0,80 204 0,16 239 ,93 355 6,20
142 5,13 168 0,31 205 0;24 240 0,40 373 0,93
143 G,13 169 6,27 206 0,20 241 0,27 374 0,33
144 0,13 171 0,17 207 0,29 242 0,13 275 0,11
145 G,13 172 g,16 208 0,27 250 0,11 389 0,27
148 0,13 1748 0,40 209 0,40 251 0,53 390 10,0
149 0,20 177 0,53 210 0,24 252 0,24 391 2,67
150 0,17 | 178 0,67 | 211 0,27 | 253 0,27 | 392 0,53
151 0,40 1749 0,56 212 0,16 254 0,13 393 0,11
152 2,00 180 0,40 213 0,13 255 0,13 - -
153 0,51 | 181 0,44 | 220 0,11 | 259 0,2 - -




TABELA VII - ESPECTRO DE MASSA DA 2,4-DINITROFENILHIDRAZONA  DE
p~ANISILA (20).
COMPOSIGAO MOLECULAR: €
PESO MOLECULAR: 450
OBSERVACOES: MAT 311A/70eV/600 MA/T AMOSTRA=185¢C /

228185497

Res~1000.
nfz A.R. m/ = AR m/ 2 AR, m/ z AR, mn/z AR,
14 0,15 41 0,21 61 0,09 81 0,11 98,5 0,01

16 0,11 42 0,086 63 1,86 82,5 0,01 | 100 0,04
17 0,80 43 0,62 66 2,30 83 0,28 | 101 0,09
16 0,38 44 0,46 65 0,97 81,5 0,01 | 162 0,62
19 0,01 45 0,09 66 0,19 84 0,10 | 103 2,65
20 0,02 46 0,07 67 0,18 85 0,02 | 104 1,24
25 0,01 47 0,02 68 0,09 g6 0,03 | 105 0,53

26 0,11 48 0,05 69 0,05 87 0,05 106 0,44

27 D,25 49 0,03 70 0,02 B8 0,22 107 6,81
28 7,08 50 0,71 71 0,04 89 0,44 108 1,06
29 G,30 31 1,15 72 0,01 90 2,39 109 0,15
30 2,04 52 0,44 73 0,04 91 1,15 119 0,02
il 0,11 53 0,35 74 0,30 a2 7,88 110,5 0,01
3z 0,13 54 0,00 75 0,80 93 1,20 111 0,08
34 G,02 35 0,30 76 1,95 94 0,41 111,55 0,02
35 0,01 56 0,04 17 013,27 95 3,72 112 0,08
36 0,07 37 0,07 78 1,86 96 0,26 112,5 0,02

37 0,12 58 0,02 79 1,15 97 0,05 | 113 0,09
38 0,80 58 0,04 79,5 0,04 97,5 0,02 | 113,5 0,04

349 2,21 60 0,07 80 0,24 98 0,04 114 0,11




TABELA VII - continuagao

ml z AR, n/z AR, m/z A.R. m/z AR, n/z AR,
115 0,22 131 0,44 148 0,05 163 0,08 178 0,08
116 0,07 132 0,64 148,5 0,01 163,5 0,02 178,55 0,03
117 g,13 133 18,58 14¢ 0,29 164 0,14 179 0,20
118 0,80 134 4,16 149,5 0,01 164 ,5 0,02 180 0,24
118,56 0,02 135 100,0 150 0,16 1as 0,21 181 0,37
119 0,97 136 13,27 151 0,37 166 0,17 182 4,30
119,5 0,03 | 137 1,15 | 152 0,80 | 167 0,16 | 183 0,26
1290 0,39 138 0,14 153 0,46 168 0,25 184 0,12
120,5 0,063 139 0,43 153,% 0,01 169 0,35 184,58 0,005
121 0,35 140 0,69 154 0,18 169,5 0,01 185 0,67
121,535 0,01 141 0,30 155 0,08 170 0,08 185,5 0,006
122 0,19 141,5 0,01 156 0,18 176,5 5,02 186 0,02
123 g,12 142 0,11 156,55 0,02 171 0,05 186,5% 0,01
124 2,12 1642,5 6,01 157 0,27 171,5 ¢,01 187 0,03
125 0,11 143 0,04 158 0,07 172 0,06 187,5 0,005
126 0,12 143,55 0,01 159 0,44 173 0,04 188 0,04
127 0,27 144 0,07 160 0,25 174 0,03 189 0,03
127,5 ¢,07 | 145 0,09 | 161 0,04 | 125 0,04 | 190 0,02
128 0,12 146 0,04 161,5 0,01 176 0,04 191 0,04
129 0,06 147 0,19 162 0,04 177 0,05 192 0,07
130 0,06 147,5 0,01 162,5 0,01 177.,5 0,02 192,5 0,065




TABELA VII -~ continuagao

mf =z AR, mf AR, m/ = AR, m/z A.R. mfz AR,

193 0,12 209 0,25 246 0,19 246 0,02 267 0,12

193,5 0,009 210 0,12 | 226,5 0,02 | 247 0,01 | 268 0,42
194 0,14 | 211 0,32 | 227 0,39 | 248 0,03 | 269 0,62
194,5 0,005 212 0,19 | 228 0,12 | 249 0,02 | 270 0,21
195 0,27 | 213 0,05 | 229 0,04 | 250 0,04 | 271 0,07
196 0,30 | 214 0,04 | 230 0,02 | 251 0,06 | 272 0,07
197 0,23 | 215 0,04 | 231 0,01 | 252 0,44 273 0,02
198 0,07 | 216 0,04 | 232 0,01 | 253 0,19 | 274 0,14
199 0,40 | 216,5 0,009| 233 0,04 | 254 0,42 | 275 0,04
200 0,07 | 217 0,02 | 234 0,04 | 255 0,46 | 276 0,01
900,5 0,035 217,5 0,005] 235 0,04 | 256 0,14 | 277 0,01
201 0,06 | 218 0,0l | 236 0,05 257 0,04 | 278 0,03
201,5 0,02 | 219 0,02 | 237 0,13 | 258 0,07 | 279 0,02
202 0,04 | 220 0,03 | 238 0,11 | 259 0,03 | 280 0,03
202,5 0,009 221 0,07 | 239 0,21 | 260 0,01 | 281 0,06
203 0,02 | 222 0,20 | 240 0,39 | 261 0,02 | 282 0,05
204 0,02 | 223 0,62 | 241 0,16 | 262 0,04 | 283 0,09
205 0,03 | 224 0,48 | 242 0,09 | 263 0,01 | 284 0,04
206 0,03 | 224,5 0,009, 243 0,04 | 264 0,01 | 285 0,09
207 0,10 | 225 1,15 | 264 0,03 | 265 0,04 | 286 0,04

208 0,21 | 225,5 0,25 | 245 0,01 | 266 0,05 | 287 0,04




miz AR mfz AR, m/z AR m/z AR m/z A.R.
288 0,04 312 0,02 341 0,11 J&6 0,04 418 0,05
284 0,44 313 0,04 342 0,04 387 0,04 419 0,04
2890 3,11 314 0,25 343 0,03 388 0,06 420 0,18
291 0,02 315 0,18 344 0,01 389 0,08 421 0,05
292 0,01 3lé 0,05 345 0,02 390 0,04 522 0,01
293 3,01 317 0,02 346 0,02 391 0,02 433 0,37
294 0,05 a232 0,03 156 0,09 3912 0,01 434 0,19
295 0,02 323 0,01 357 6,04 401 6,02 635 0,06
206 0,02 | 324 0,01 | 358 0,02 | 402 0,42 | 436 0,07
297 0,05 | 325 0,02 | 359 0,05 | 403 0,12 | 437 0,01
298 0,35 326 0,02 360 0,09 404 0,05 &48 ¢,06
294 0,17 327 0,02 361 0,04 405 0,30 449 0,23
300 0,05 328 0,0 362 0,02 406 0,09 450 32,74
301 6,02 329 G,05 363 0,01 407 0,02 451 8,23
306 0,01 330 0,03 370 0,24 410 0,07 452 1,42
107 £,01 331 0,02 371 0,053 411 0,02 4533 0,20
308 0,01 33z 3,02 372 0,05 412 0,01 454 G,03
309 0,01 338 0,12 373 0,03 415 0,01 - -

310 0,01 | 339 0,04 | 374 0,02 | 416 0,04 | - -

311 0,02 340 0,01 375 0,01 417 6,11 - -




AR

TABELA VIII - ESPECTRO DE MASSA DA 2,4-DINITROFENILHIDRAZONA DE

BENZOINA (21).
COMPOSICAO MOLECULAR:
PESO MOLECULAR: 392
OBSERVACQOES: MAT 311A/70eV/600 wA/Res=1000/T AMOS

Ca0t16M4%5

TRA=1959
mw/fz AR mfz AR, m/ A.R. m/z AR, m/z AR,
i4 g,19 49 0,32 73 6,32 92 3,78 113,5 0,14
15 0,49 | 50 5,95 74 3,24 93 4,05 | 114 1,19
16 0,22 51 253,41 73 9,73 94 1,08 114,5 0,07
i7 2,59 52 9,73 75,5 0,11 94,5 0,06 115 2,16
18 11,389 53 3,78 76 12,43 95 1,24 116 6,49
25 9,11 54 0,92 76,5 0,16 95,5 0,06 117 09,92
26 ,81 35 0,86 77 94,59 96 0,38 118 2,05
27 3,24 56 .51 78 24,86 96,5 0,08 119 3,24
28 8,11 57 0,32 79 41,89 97 0,16 119,5 0,15
29 4,32 58 0,14 80 7,57 28 0,12 120 2,16
30 29,73 59 0,50 81 0,54 94 0,22 1206,5 0,17
31 0,27 60 0,14 81,5 0,08 | 100 0,19 | 121 6,76
32 1,22 61 0,76 82 0,59 101 0,51 121,5% 6,10
36 G,11 62 8,38 82,5 0,16 102 2,27 122 5,14
37 0,86 63 17,30 83 0,16 103 18,11 123 0,70
38 5,41 64 11,35 83,5 1,08 | 104 89,19 | 124 0,22
39 11,35 65 Ly32 84 0,16 105 100,0 124,35 0,03
40 2,75 66 24,43 85 C,Ll4 106 27,03 125 0,32
41 2,16 67 0,81 86 0,22 | 107 75,68 | 125,5 0,11
42 0,65 68 1,03 87 0,57 108 6,49 126 1,14
43 0,57 69 0,29 88 2,43 | 109 0,49 | 126,5 0,29
b4 1,24 69,5 0,11 88,5 0,22 ¢ 110 0,11 127 1,95
&5 0,27 10 0,22 89 9,19 111 1,22 127,5 0,24
46 0,38 70,5 0,08 89,5 0,22 112 0,39 128 1,41
47 0,07 71 G,22 30 9,46 112,5 0,11 128,5 0,05
48 0,16 72 0,06 51 12,86 | 113 0,65 | 129 0,41
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TABELA VIII ~ continuagao

1

iz AR mf e AR m/z A.R, m/z AR, m/ z AR
130 0,22 147 0,54 169 0,38 191 1,18 216 0,11
131 0,32 147,55 0,19 169,535 0,05 192 8,11 217 0,11
132 1,51 148 0,27 170 0,39 193 11,62 218 0,08
132,5 0,11 148,5 0,14 170,5 0,11 194 3,51 219 0,11
133 0,38 149 0,81 171 0,11 195 3,41 220 0,14
133,55 0,16 150 1,03 172 0,11 1946 3,78 221 0,30
134 4,38 151 3,78 173 0,11 197 0,76 222 5,95
124,5% 0,19 152 14,27 174 G,14 198 0,16 223 2,32
135 0,76 153 9,18 175 0,28 199 0,11 224 7,57
135,5 0,07 154 1,35 176 3,51 200 0,11 225 1,57
136 1,89 155 G,49 177 5.73 201 0,08 226 0,49
137 3,24 155,5% 0,22 178 51,35 202 0,186 227 0,18
138 1,73 156 0,22 179 94,59 203 0,16 228 0,14
139 3,03 157 g,12 180 22,59 204 0,41 229 0,11
139,5 0,30 158 8,07 181 4,05 205 0,64 230 0,07
140 3,78 | 159 0,14 | 182 4,86 | 206 0,86 | 231 0,11
140,5 1,19 | 160 0,11 | 183 18,92 | 207 2,16 | 232 0,12
141 1,43 161 0,12 184 16,81 208 2,05 233 0,11
141,5 0,22 162 0,19 La5 1,03 208 17,30 234 0,05
142 0,27 163 2,86 186 0,27 210 5,68 235 0,11
143 0,14 164 3,78 187 1,62 211 1,57 236 0,05
144 0,14 165 B,65 87,5 0,41 212 0,54 237 0,22
145 0,16 166 8,54 188 0,16 213 0,16 238 3,78
146 0,12 167 8,27 189 0,16 214 0,14 239 3,95
146,5 0,11 168 1,89 190 0,42 215 0,16 240 1,57




et

TABELA VIII - comnt.

ol ALR. m/ z A.R. n/z AR m/z AR, m/z AR
24l 1,24 268 0,22 294 0,16 328 4,32 361 0,28
242 9,38 267 0,65 295 0,17 329 1,95 362 8,58
443 0,16 268 2,05 2896 0,38 330 0,49 363 2,59
044 0,08 | 260 1,78 207 0,86 331 0,14} 364 0,59
2% 6,16 270 1,03 298 0,49 332 0,04 3635 0,11
246 0,65 271 3,54 299 0,49 338 0,06 372 0,65
247 0,05 292 0,16 300 6,22 339 6,11 373 h,43
248 0,05 273 3,05 301 0,30 140 1,32 374 7,03
249 06,035 277 0,06 302 0,11 341 1,33 375 1,62
250 0,65 278 0,08 303 0,05 342 0,73 376 0,95
251 .59 279 0,49 309 G,03 343 0,31 377 0,22
252 0,78 284 3,24 310 2,32 344 1,19 378 0,07
253 16,27 281 6,22 311 1,31 345 0,76 388 0,06
254 2,32 282 1,89 312 0,32 346 0,26 388 G,22
255 0,95 283 1,08 313 4,11 347 0,14 390 B,11L
256 G, 27 284 0,30 314 0,16 348 0,03 391 2,05
257 0,12 285 0,32 315 0,28 352 0,05 392 59,46
258 0,08 286 0,49 316 0,11 353 0,03 393 15,14
259 0,14 287 22,70 317 0.10 354 0,12 394 2,43
260 0,08 288 a, 78 318 0,07 355 0,11 395 0,35
Zel 0,035 289 0,49 319 0,05 356 6,22 396 6,11
262 6,05 250 0,11 324 0,05 357 95,638 397 0,03
263 4,07 291 0,05 325 g,11 358 40,54 - -

264 0,08 292 0,04 326 12,97 359 5,57 - -

265 0,12 293 0,11 327 15,68 360 1,35 - -




TABELA IX ~ ESPECTRO DE MASSA DA p-NITROFENTLHIDRAZONA DE O-METIL
BENZOINA (22).

COMPOSICAD MOLECULAR:
PESD MOLECULAR:
OBSERVACOES: MAT 311A/70eV/600 pA/Res=1000/T AMOSTRA=

361

Co1tigM50,

1209C¢
wm/ e AR, m/ = ALR m/z AR, milz AR, m/ z AR
16 0,63 53 2,66 77 70,31 101 0,31 125 0,09
17 4,69 56 0,47 78 10,31 | 102 0,94 | 126 0,63
18 20,31 55 1,25 79 28,13 | 103 2,50 | 127 0,78
26 0,63 56 1,56 80 2,50 104 10,31 128 0,94
27 h,06 57 1,88 g1 0,63 105 100,0 129 G,38
28 12,50 58 0,16 82 0,31 106 12,50 130 0,31
A 6,56 59 0,38 &3 0,63 167 53,13 131 0,30
36 21,88 640 0,16 84 0,31 108 5,31 132 0,63
a1 6,72 61 0,31 B85 0,47 109 0,63 133 0,31
32 4,38 62 1,09 86 0,16 | 110 0,16 | 134 0,31
36 0,69 63 3,16 87 0,31 111 0,16 135 0,78
37 0,47 64 5,0 88 0,41 | 112 0,31 136 0,41
38 1,56 65 b, 06 89 3,91 113 0,47 137 3,44
39 6,25 66 0,63 90 4,06 | 114 0,25 | 138 2,50
40 0,94 67 0,47 91 15,63 | 115 1,25 | 133 2,19
41 2,81 68 0,31 52 3,13 116 0,63 140 0,63
42 1,88 69 0,78 93 1,56 117 0,41 141 1,56
43 2,50 70 0,94 94 0,47 118 0,78 | 141,5 0,72
4 b G,94 71 1,09 45 6,72 119 0,94 142 0,31
45 G,31 72 0,09 96 0,63 120 1,25 143 0,16
49 0,25 13 0,16 97 0,31 121 84,38 144 0,16
50 5,31 74 1,25 98 0,25 | 122 8,75 | 145 0,41
5L 21,88 5 2,50 99 0,31 123 0,94 146 6,31
52 4,69 76 4,69 1006 0,16 124 0,16 147 0,25




TABELA IX - continuacao

m! 2

A. qliﬂ

mie

m/z

m/z  A.R m/z AR,
148 0,16 | 175 0,38 210 1,41 | 252 8,13 313 0,69
149 2,81 | 176 2,81 211 0,56 253 1,56 314 0,31
vs¢ 1,00 | 177 3,28 | 212 2,03 | 254 0,41 315 0,25
151 6,25 | 178 31,25 | 213 0,41 | 255 0,31 316 0,16
152 5,31 | 179 90,63 | 220 0,16 | 266 0,16 328 37,5
153 1,56 | 180 15,63 | 221 0,94, 267 0,31} 329 75,0
154 0,31 | 181 2,50 | 222 0,31 | 268 0,16 330 18,75
155 0,16 | 182 0,47 | 223 2,50 269 0,31} 331 3,44
156 0,31 | 183 0,16 | 224 1,56 270 0,16 332 0,63
157 0,25 | 184 0,16 | 225 2,81 | 278 0,16} 342 0,10
158 0,16 | 190 0,63 | 226 1,03 279 0,63} 344 0,31
159 0,38 | 191 0,56 | 227 0,47 | 280 0,16 345 2,19
160 0,25 | 192 1,56 | 228 0,31, 281 0,38 ) 346 0,63
161 0,16 | 193 8,44 | 231 0,63 | 282 1,941 347 4,38
162 0,16 | 194 18,75 | 232 0,31 | 283 1,56 348 0,94
163 0,94 | 195 3,75 | 233 0,31 | 284 0,63 | 349 0,47
164 0,69 | 196 0,94 234 0,16 | 285 0,16 | 354 0,31
164,5 1,25 | 197 0,31 235 0,63 | 296 0,16 | 358 0,31
165 6,72 | 198 0,16 | 240 1,25 | 297 0,31 359 0,47
166 2,19 | 205 0,47 . 241 0,94 | 298 0,31 360 0,31
167 4,44 | 206 0,72 242 1,25| 299 0,38 | 361 29,6
168 1,09 | 207 1,75 | 243 0,31 ) 300 0,31} 362 6,88
169 0,31 | 208 4,06 | 244 6,16 | 301 0,16 363 0,34
170 0,16 | 209 1,56 | 245 0,38 312 0,69 | 364 0,25




TABELA XTI -~ ESPECTRO DE MASSA DA P-NITROFENILHIDRAZONA DE O-ME-

TILFUROINA E DE FUROINA (24 e 25).
COMPOSIGAC MOLECULAR: € H, N0 + €, Mg N0
PESO MOLECULAR: 341 +327 (MISTURA)

OBSERVAgﬁﬂS: FINNEGAN 10151,

m/ z AR, m/ AR, mi z ALR. m/ z ALR, m/z AR,
40 4,0 649 14,0 105 3,0 147 3,0 1990 2,0
&1 28,0 70 2,0 106 3,0 148 1,0 192 4,0
&3 6,0 71 2,0 107 4,0 149 4,0 193 22,0
43 6,0 75 3,0 108 14,0 150 1,0 194 3,0
b4 8,0 77 5,0 109 4,0 151 1,0 231 4,0
45 2,0 78 1,01 111 6,0 159 18,0 234 6,0
4o 1,6 79 2,0 112 2,0 160 2,0 235 2,0
50 1,0 80 4,0 115 1,0 161 1,0 281 2,0
51 2,0 a1 3,0 | 118 3,0 163 8,0 308 0,4
52 3,0 R 5,40 119 3,0 164 1,0 309 12,8
53 4,0 91 6,0 | 121 1,0 165 12,0 310 2,6
54 2,0 92 12,0 122 3,0 166 i,0 311 1,0
55 4,0 a3 4,0 123 2,0 167 2,0 312 G,2
56 21,0 G4 8,0 130 1,0 170 1,0 322 0,4
37 6,0 95 48,0 131 19,¢ 175 2,0 323 0,2
58 2,0 46 10,0 132 8,0 176 1,0 325 0,8
63 1,0 97 100,0 | 133 1,0 177 1,0 327 2,4
64 3,0 98 10,0 | 135 3,0 178 1,0 328 0,4
63 15,0 99 1,0 136 2,0 179 1,0 3319 0,2
66 3,0 102 1,0 137 2,0 184 2,0 341 1,6
67 3,0 103 8,0 138 15,0 185 1,0 342 G,4
68 3,0 104 1,4 139 3,0 189 1,0 355 0,06




