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Resumo: Este trabalho estuda a técnica de espectrometria de massas na
identificacdo de compostos quimicos. Inicialmente, revisa-se a técnica, principios e
aplicabilidade. Em seguida, analisam-se trés artigos que a empregam, apontando
vantagens/desvantagens. O primeiro aborda tal utilizacdo para diferenciar quatro
tipos de canela. O segundo combina a espectrometria com cromatografia gasosa
para detectar compostos fendlicos em folhas de Carica papaya. O terceiro artigo
associa a espectrometria de massas a analise estatistica multivariada para
investigar a qualidade das etapas de producéo cervejeira.

Palavras-chave: Espectrometria de Massas, ldentificacdo de Compostos Quimicos,
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1. Introducéo:

A espectrometria de massas (MS) pode ser entendida como uma técnica analitica
usada na deteccao e na identificacdo de compostos de interesse através da medicao
da razdo massal/carga (m/z) de ions na fase gasosa (SOUZA, 2008). Assim, esse
método pode ser usado na determinagdo do peso molecular de substancias, de suas
férmulas moleculares, além de detectar compostos qualitativa e quantitativamente em
amostras. Apesar de existirem diferentes arranjos instrumentais em MS, cada um com
suas vantagens e limitacdes, todos possuem as mesmas unidades basicas: sistema

de introducdo de amostra, fonte de ionizagdo, analisador de massas e detector.

Essa técnica pode ser aplicada em diversos ramos, possuindo grande relevancia. A

industria de biotecnologia utiliza a espectrometria de massas para examinar e
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sequenciar proteinas, oligonucleotideos e polissacarideos. Ja na industria
farmacéutica, a técnica é aplicada em todas as fases do processo de desenvolvimento
de remédios, desde a descoberta de compostos importantes e a andlise estrutural até
o desenvolvimento sintético e a quimica combinatoéria. Em clinicas de salde, a técnica
€ usada em testes de sangue e urina para a obtencéo de resultados, além da detecc¢éo
de presenca e andlise quantitativa de drogas ilicitas ou anabolizantes. Além disso, é
utilizada para monitorar a qualidade da agua e do ar e testar a qualidade das reservas
de petréleo (PAIVA, 2016).

Dessa forma, o presente trabalho propde uma breve revisdo do método e uma analise
critica de trés artigos cientificos que discorrem sobre a espectrometria de massas,
contribuindo para uma melhor compreensdao do funcionamento e relevancia da

técnica.

2. Fundamentacéao tedrica

O processo de analise por espectrometria de massas se da pela injecdo da amostra
no equipamento e sua conducao até a fonte de ionizacdo. Nela, os componentes séao
convertidos em ions e sdo imediatamente acelerados através de um campo magnético
em direcdo ao analisador de massas. Nele, os ions séo separados de acordo com a
sua relacdo massa/carga e sdo levados ao detector. Cada ion gera um sinal préprio,
transformando a corrente de ions em pulsos elétricos que sédo processados em forma

de espectro de massas por um software adequado (PAZ, 2017).

Dentre os tipos de introducéo da amostra no espectrofotdmetro, pode-se citar a sonda
direta, método comum para amostras nao volateis (PAIVA, 2016). Pode-se, também,
conectar um cromatografo ao espectrometro de massas, como na espectrometria de
massa/cromatografia gasosa (GC-MS) e espectrometria de massa/cromatografia
liquida de alta performance (HPLC-MS), permitindo que uma mistura complexa seja
separada pelo cromatografo e o espectro de massas de cada componente possa ser
determinado individualmente (PAIVA, 2016).

As técnicas de ionizacdo também sdo diversas, podendo-se citar a ionizacado por
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eletrospray (ESI). Nela, um solvente volatil contendo os analitos é bombeado através
de um fino capilar e uma alta tensdo é aplicada a ponta deste capilar, fazendo com
que a amostra de saida esteja dispersa em um aerossol composto por goticulas de
solvente e analito altamente carregadas (SOUZA, 2008).

Na ionizacdo eletrénica (EIl), muito empregada em sistemas GC-MS, um feixe de
elétrons é produzido por um filamento e € acelerado por um anodo, energizando as
moléculas do analito na fase gasosa (SOUZA, 2008). Como pré-requisito, todos os
analitos devem estar na sua forma de vapor, e, portanto, as amostras devem ser
volateis, o que se torna uma limitagdo. Na ionizacdo quimica (Cl), ocorre a producdo
de ions pela colisdo das moléculas com ions primarios, provenientes de gases
reagentes previamente formados na fonte. Ja a ionizacdo por bombardeamento rapido
de atomos (FAB) é uma das técnicas de ionizacdo suave, na qual a energia transferida
para as moléculas do analito é suficiente para causar sua ionizacdo sem a geracao
excessiva de fragmentos (SOUZA, 2008), podendo ocorrer em moléculas polares, ndo
volateis e termicamente labeis. H4, ainda, o método de injecao por fluxo (FIMS), no
qual a amostra é introduzida em um fluxo continuo de um liquido transportador
apropriado (VESSECHI, 2011).

Portanto, a espectrometria de massas € uma técnica ampla, que pode aplicar diversos
métodos de ionizacdo, além dos apresentados, a depender das caracteristicas da

amostra e do objetivo da andlise.

3. Metodologia

Para construcdo do presente trabalho, realizou-se uma pesquisa aprofundada de
artigos, dissertacoes e teses ja publicados que exploram a técnica de espectrometria
de massas. Entao, estudou-se o material compilado e delimitou-se o campo de escrita

a analise critica de trés artigos.
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4. Analise Critica dos Artigos Selecionados

Nos ultimos 20 anos, descobriu-se que a canela tem potencial atividade antioxidante
e antimicrobiana, além de desempenhar um papel na glicose e controle de lipidios. No
estudo feito por Chen et al. 2014, um método simples e eficiente de espectrometria de
massas por injecao de fluxo (FIMS) foi desenvolvido para diferenciar amostras das
quatro espécies principais de canela. A partir do espectro obtido, as diferencas visuais
entre as espécies foram bastante Obvias, mesmo sem o uso da cromatografia,
comprovando a eficicia da técnica empregada. As diferencas na composi¢ao quimica
foram ressaltadas, sobretudo no que se refere as proantocianidinas, componentes
com potencial beneficio a saude devido a atividade antioxidante. Ademais, os autores
relataram que um estudo de 2003 havia comprovado a melhora de niveis de glicose e
lipidios no corpo através do consumo de canela, enquanto outras pesquisas nao
teriam chegado a mesma conclusdo. Destaca-se, entdo, que a espécie de canela
utilizada nos estudos nédo foi previamente analisada, fator que influenciaria na

presenca de compostos bioativos.

Por fim, o uso da técnica de FIMS combinada a anélise de componentes principais
(PCA) evitou a dependéncia indevida de compostos marcadores, aumentou a
robustez da andlise e forneceu tanto exibicao visual quanto avaliacdo estatistica dos
dados. Outra vantagem € o rapido tempo de desenvolvimento e analise (1 min), em
comparacao com a tradicional cromatografia liquida/espectrometria de massa (LC-
MS), que pode levar até 1 h para analise (CHEN et al., 2014).

No segundo estudo selecionado, por Canini et al. 2007, os autores realizaram uma
analise quimica dos extratos de folhas de Carica papaya, utilizando a técnica de
cromatografia gasosal/espectrometria de massa (GC-MS) com foco voltado aos
compostos fenolicos. Empregou-se uma extracdo Soxhlet do po obtido com as folhas
da planta, seguida de uma extracéo liquido-liquido (LLE). A partir do cromatograma
de ions totais (TIC), dos dados de razdo massa/carga e do tempo de retengéo obtidos

na andlise, foram detectadas dimetoxicumarina e moléculas polares, como acido
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protocatecudico, acido p-cumarico, acido cafeico, acido clorogénico, kaempferol e
qguercetina. A analise quantitativa indicou a presenca dos acidos fendlicos, que
conferem propriedades antioxidantes potentes na prevencdo de doencas
degenerativas (como aterosclerose e cancer), como composto principal, enquanto o
acido clorogénico foi encontrado em tracos. Além disso, a dimetoxicumarina possui

propriedades anti-bacterianas, anti-asmaticas, anti-mutagénicas e anti-inflamatorias.

Por fim, o dltimo artigo analisado, feito por Vivian et al. 2016, aborda a utilizacao da
espectrometria de massas para a caracterizacdo de substancias nas etapas de
producdo cervejeira: maltagem, maceracao, fervura, fermentacdo e maturacdo. No
estudo, realizado em uma cervejaria artesanal brasileira, foram retiradas amostras
durante os principais estagios da producdo. Em seguida, foram feitas andlises
empregando as técnicas de ionizacao por eletrospray (ESI) e espectrometria de
massa de alta resolucdo (HRMS), com o objetivo de identificar substancias de maneira

pratica e confiavel.

A anélise multivariada de dados (PLS-DA) foi usada para definir os marcadores. Em
ambos 0s modos, positivo e negativo, do gréfico de pontuacdo PLS-DA obtido, foi
possivel notar diferencas entre cada estagio. A analise da pontuacdo apontou
marcadores coerentes com 0 processo, como componentes de cevada, pequenas
guantidades de peptideos, teor de lupulo, compostos metabdlicos de leveduras e, na
maturacdo, compostos aromatizantes (acido capréico, acido glutarico e 2,3-
butanodiol). Além disso, foi possivel identificar outras substancias importantes, como
precursores de sabor desagradavel.

Portanto, essa € uma alternativa atrativa para o controle da industria de alimentos e
bebidas, permitindo uma avaliacéo rapida do resultado de cada etapa do processo
produtivo antes de sua finalizagdo. Dessa forma, é possivel minimizar custos, garantir
a qualidade e auxiliar no controle de caracteristicas desejaveis, como sabor,

estabilidade da espuma e potabilidade.

5. Concluséao

A partir do estudo feito, foi possivel compreender o funcionamento da espectrometria
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de massas e seus principais métodos de ionizacdo. Além disso, a analise critica dos
artigos selecionados indicou a vasta aplicabilidade da técnica, em areas como saude

e alimentos, comprovando sua eficacia e relevancia.
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