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Introducéo

As determinacdes isotépicas de N e C, por
espectrometria de massas, em amostras organicas
tém sido facilitadas com surgimento de novos
sistemas de preparo de amostras®. Entretanto a
principal limitacdo dessa técnica vem pelo fato da
utilizacdo de gases puros (auséncia de interferentes
isobdricas), sendo necessario o uso de sistemas
complexos de separacéo e purificacédo®. Desta forma,
0 presente trabalho tem por objetivo estabelecer um
procedimento  simplificado para determinacéo
isotépica (% em atomos) simultdnea de N e C, em
amostras solidas de *CO(**NH,),, por espectrometria
de massas. As amostras de “CO(**NH,), foram
obtidas utilizando a técnica da diluicdo isotopica a
partir de duas fontes de CO(NH,),, sendo uma com
99,7 % em atomos de “°C e a outra com 73,6 % em
atomos de ®N.

No procedimento analitico foi utilizado um
espectrometro de massas ATLAS-MAT, modelo CH4
de fluxo molecular (determinagBes absolutas), com
admissao de amostras ja convertida na forma gasosa.
Para a obtencdo do N, e *CO, utilizou-se o método
via seca com excesso de oxigénio, onde a
BCO(®NH,), foi oxidada com CuOQy, a 550 °C durante
12 horas, em tubos de vidro de borossilicato (20 cm x
9 mm), sob vacuo®*. Em seguida, o tubo contendo
®N,, *CO, e H,0(y,), foi levado para uma linha de vidro,
sob baixa pressdo (10 KPa), acoplada “on line” com
0 sistema de admissdo do espectrébmetro de massas.
Nessa linha o tubo foi quebrado e os gases foram
liberados passando por duas armadilhas criogénicas
(-70 e -196 °C) para reter HO e *CO,, sendo 0 N,
admitido ao espectrdmetro para determinacao
isotépica. Ap6s, eliminou-se o N, pelo sistema de
vacuo do espectrdmetro e o CO, devidamente
purificado, foi admitido para analise.

Resultados e Discussao

Os resultados das determinacdes isotopicas
simultaneas de N e C (% em atomos de N e ®C)

31%Reunido Anual da Sociedade Brasileira de Quimica

sOtopo estaveis, compostos enriquecidos, determinacéo

apresentados na Tabela 1 indicam a viabilidade do
método, sendo verificado um desvio relativamente
baixo em ambos os valores isotdpicos. Deve-se ainda
salientar, que os valores obtidos na determinagéo
isotdpica experimental evidenciaram auséncia de
interferéncias nos niveis isotdpicos.

Tabela 1. Determma(;ao |sotop|ca (% em atomos)
simultanea de N e ®C, em amostras de
BCO(*NH,),, por espectrometria de massas. (n=3)

Abundanciaisotépica| Abundanciaisotépica
Amostra (Teérica)’ (Experimental)?
S % 15N % 13C % lSN % 13C
A 0,37+0,0 | 1,1+0,0 0,38+0,0 1,1+0,0
B 50+01 | 935+0,1 53+0,3 91,3+0,3
C 147+04 | 805+05 | 13,7+05 | 79,8+0,6
D 299+0,2 | 59,8+0,2 | 30,4+0,1 | 58,4+0,4
E 50,3+0,2 | 324+0,3 | 49,8+0,2 | 32,0+0,2
F 725+02 | 25+0,3 72,7+0,4 24+0.3
1- Dados obtidos a partir da técnica da diluigao isotépica entre

duas fontes de CO(NH,), enriquecidas; 2 - Andlises isotopicas
obtidas no espectrometro de massas ATLAS-MAT, CH4.

N

Os valores médios apresentados referentes a
amostra (A) com variagdo isotopica natural (0,37 %
em atomos de ®N e 1,1 % em atomos de “C)
evidenciaram a ndo ocorréncia de uma diferenca
isotopica substancial no processo oxidagao.

Conclusdes

O procedimento de obtencéo e purificacdo do *°
e CO,, provenientes das amostras de *CO(*NH,),,
mostrou-se adequado para a determinacao isotopica
simultanea.
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