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Materiais energéticos são definidos como 
compostos químicos, ou misturas de compostos 
químicos, com conteúdo energético capaz de 
liberar reações químicas rápidas, resultando em 
desenvolvimento de calor, gases expandidos, 
ondas de choque ou fragmentação.

ConceitoConceito

Materiais EnergMateriais Energééticosticos



� Compostos energéticos, tais como HMX e RDX, 
são empregados em diversas aplicações, 
composições de propelentes, explosivo plástico, 
etc;

� Conseqüentemente, é importante saber os teores de 
HMX e de RDX nas composições energéticas.
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� O HMX é obtido pela nitração da hexamina, em duas 
etapas de nitração (a HMX), e como subproduto o RDX 
com teores de HMX.

Existe em quatro formas polimórficas :a, b, ge d
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�� AnAnáálises convencionais como HPLC, identifica e lises convencionais como HPLC, identifica e 
quantifica esses materiais mas quantifica esses materiais mas éé uma anuma anáálise demorada lise demorada 
e requer o uso de solventes.e requer o uso de solventes.

�� FTFT--IR com diversos acessIR com diversos acessóórios foi usado para rios foi usado para 
caracterizar as diferentes forma caracterizar as diferentes forma polimpolimóórficasrficas, misturas , misturas 
de polimorfos, a presende polimorfos, a presençça de diferentes pola de diferentes políímeros meros 
usados em composiusados em composiçções com explosivos, indicar banda ões com explosivos, indicar banda 
analanalíítica e quantificar esses materiais.tica e quantificar esses materiais.
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Técnica FT-IR de transmissão -aaaa e bbbb HMX
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Técnica FT-IR de transmissão -ggggHMX
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Anais Assoc. Brasil. Quím., 50(4), 197-201, 2001



Microscopia FT-IR de reflexão

Micrografia FT-IR                     Micrografia da literatura

Anais Assoc. Brasil. Quím., 50(4), 197-201, 2001

Visualização do polimorfo g HMX  por Micrografia FT-IR 



A) A) bbbbbbbb HMX HMX -- MicroscopiaMicroscopia

B) B) bbbbbbbb HMX HMX -- PastilhaPastilha

C) C) bbbbbbbb HMX HMX -- LiteraturaLiteratura

D) D) aaaaaaaa + + bbbbbbbb HMX HMX -- MicroscopiaMicroscopia

E) E) aaaaaaaa + + bbbbbbbb HMX HMX -- PastilhaPastilha

F) F) aaaaaaaa HMX HMX -- LiteraturaLiteratura

Anais Assoc. Brasil. Quím., 50(4), 197-201, 2001



Técnica FT-IR/PAS  - aaaa e bbbb HMX

Quim. Nova, Vol. 25, No. 5, 722-728, 2002
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Técnica FT-IR/PAS - HMX e RDX
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FT-IR/PAS – atribuição de banda analítica para o sistema HMX/RDX



Análise FT-IR de HMX/Viton por transmissão/PAS
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AnAnáálise FTlise FT--IR/PAS qualitativa do Sistema RDX/IR/PAS qualitativa do Sistema RDX/VitonViton

SymposiumSymposiumInsensitiveInsensitiveEnergeticEnergeticMaterialsMaterials -- 20072007
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Análise FT-IR/PAS qualitativa do Sistema RDX/Viton

SymposiumSymposiumInsensitiveInsensitiveEnergeticEnergeticMaterialsMaterials -- 20072007
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Análise FT-IR qualitativa de RDX/Estane

Polímeros: Ciência e Tecnologia, vol. 14, nº 2, p. 63-68, 2004

Utilização de várias técnicas- técnica PAS, melhor pois não há preparação amostra



FT-IR transmissão /análise quantitativa
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Técnica de pastilha de KBr na quantificação de HMX e RDX



FTFT--IR IR -- MIR/HPLCMIR/HPLC
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Quim. Nova, Vol. 27, No. 4, 540-544, 2004

Análise quantitativa - NIR
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Dados de precisão das anDados de precisão das anáálises MIR e NIR para lises MIR e NIR para 
determinadeterminaçção do teor HMX/RDXão do teor HMX/RDX

Códigos das

amostras

Conc. HMX/RDX pelo

metódo HPLC

(valores de referência

para metódo MIR e NIR)

Conc.

HMX/RDX pelo

metódo MIR

Conc.

HMX/RDX pelo

metódo NIR

Erro

relativo

(MIR) (%)

Erro

Relativo

(NIR) (%)

BBBMMM XXX   SSSUUU   111666///999999 222888,,,777444   ///   777111,,,222666 222888,,,222111   ///   777111,,,777999 222888,,,666777   ///   777111,,,333333 222,,,777000 111,,,000111

BMX SU 12/99 22,60 / 77,40 23,96 / 76,04 23,02 / 76,98 6,66 0,66

BMX SU 10/99 17,15 / 82,85 16,04 / 83,96 ------- 10,52 -----

BMX SU 05/99 15,00 /85,00 15,19 /  84,81 15,47 / 84,53 11,11 1,02

BMX SU 04/99 8,60 / 91,40 8,18/  91,82  10,56 / 89,44 10,00 1,38

BMX SU 01/99 11,60 / 88,40 ----- 8,93 / 91,07 ---- 1,72

Quim. Nova, Vol. 27, No. 4, 540-544, 2004



Análise quantitativa aaaa e bbbb HMX
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Análise Quantitativa de HMX/Viton por ATR

Espectros FT-IR/ATR usando cristal de Germânio

Propellants, Explosives, PyrotechnicsPropellants, Explosives, Pyrotechnics. 20072007
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Análise Quantitativa do Sistema HMX/Viton por ATR

Propellants, Explosives, PyrotechnicsPropellants, Explosives, Pyrotechnics, 20072007
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Pode-se  observar 
que a medida que  a 
concentração de 
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945cm-1) dimunui, a 
banda em 
890 cm-1 relativa ao 
Viton aumenta, 
possibilitando a 
quantificação por IR 



Análise Quantitativa do Sistema HMX/Viton por ATR

Para esse sistema foram realizadas cinco ensaios por 
FT-IR/ATR, de cada amostra (98-85%)  e calculada a mediana 
da intensidade de cada banda de interesse conforme a tabela. Os 
valores medianos da intensidade da banda analítica foram 
colocados em função da concentração encontrada por meio das 
técnicas de referência.
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Análise Quantitativa de HMX/Viton por ATR -HPLC
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Análise Quantitativa de HMX/Viton por ATR

Por meio das curvas analPor meio das curvas analííticas obtidas (IR/HPLC) para as ticas obtidas (IR/HPLC) para as 
diferentes bandas IR utilizadas, foram calculadas as diferentes bandas IR utilizadas, foram calculadas as 
concentraconcentraçções de Viton. Os valores dos coeficientes de ões de Viton. Os valores dos coeficientes de 
correlacorrelaçção linear (R) foram avaliados.ão linear (R) foram avaliados.

4040thth International Annual Conference of ICT, 2009.International Annual Conference of ICT, 2009.

R=0,975R=0,994R=0,994Correlação Linear
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Análise Quantitativa de HMX/Viton por ATR -TG

R = 0,991 

R = 0,993 

Journal of  Journal of  AerospAerosp. . TechnolTechnol. And Management, vol.1, N. 2, 2009.. And Management, vol.1, N. 2, 2009.



Por meio das curvas analíticas obtidas (IR/TG) para as diferentes bandas 
IR utilizadas (banda relativa–para correção de espessura dos espécimes), 
foram calculadas as concentrações de Viton. Os valores  dos coeficientes 
de correlação linear (R) foram avaliados como pode ser observado na 
Tabela.

AnAnáálise Quantitativa de HMX/Viton por lise Quantitativa de HMX/Viton por 
ATR ATR –– banda relativabanda relativa

Journal of  Journal of  AerospAerosp. . TechnolTechnol. And Management, vol.1, N. 2, 2009.. And Management, vol.1, N. 2, 2009.

R = 0,993R = 0,991Correlação Linear

10,189,8210,02

9,139,2410,12
7,537,718,90
7,828,366,33
4,904,684,76
2,102,112,13

Teor de Viton
banda IR relativa 945/890 cm-1

referência TG (%)

Teor de Viton
banda IR relativa 1145/1170 cm-1

referência TG (%)

Teor de Viton
por análise 
TG (%)



Análise Quantitativa de HMX/EVA por UATR 

O espectro UATR revela os detalhes em relaO espectro UATR revela os detalhes em relaçção ao polão ao políímero na cobertura mero na cobertura 
do HMX.do HMX.

Bandas do EVA:
1732, 1237 e 720 cm-1

Banda do HMX : 1145 cm-1
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AnAnáálise Quantitativa de HMX/EVA por UATRlise Quantitativa de HMX/EVA por UATR
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Pode-se  observar 
que a medida que  
a concentração de 
EVA aumenta a 
banda em 1737cm-1

(C=O) torna-se 
mais intensa, 
possibilitando a 
quantificação do 
EVA



Análise Quantitativa do Sistema HMX/EVA por UATR

Por meio das curvas analíticas obtidas (IR/HPLC) para as 
diferentes bandas IR utilizadas (banda relativa), foram calculadas 
as concentrações de EVA. Os valores  dos coeficientes de 
correlação linear (R) foram avaliados como pode ser observado na 
Tabela .

R=0,944R=0,935R=0,942R=0,989Correlação Linear

14,6817,2717,2115,4615,25

11,1311,3212,0512,0212,56

10,587,808,388,829,46

9,866,276,078,377,37

6,666,015,156,976,47

0,304,464,381,592,14

Teor de EVA
banda 

720 cm-1 

referência HPLC 
(%)

Teor de EVA banda
relativa 1737/1142 cm-1 

referência HPLC 
(%)

Teor de EVA banda 
relativa 1737/1238 cm-1

referência HPLC 
(%)

Teor de EVA banda 
1737 cm-1 

referência HPLC 
(%)

Teor de EVA 
por análise 

HPLC
(%)



� A análise por FT-IR de transmissão permitiu caracterizar as 
diferentes estruturas polimórficas de HMX a, b e g, com 
metodologia simples e rápida.

� FT-IR/PAS revelou que, com pequena preparação de amostra, é
possível distinguir a de b HMX e detectar, mesmo que 
qualitativamente, diferentes teores de HMX/RDX.

� A redução do tempo de análise dos materiais energéticos por 
microscopia-FTIR em relação às técnicas convencionais de 
transmissão também constitui uma vantagem oferecida pela 
metodologia de reflexão; 

Conclusões



ConclusõesConclusões

� A análise FT-IR da amostra de cobertura de HMX/Viton, por 
meio de pastilha, sem tratamento com solventes, não permitiu a 
caracterização do polímero. A análise PAS desse sistema, 
sugeriu que há contribuição de grupos C-F (1200 cm-1), mas não 
foi possível caracterizar as bandas do Viton. Entretanto, a análise 
do filme vazado da amostra em acetato de etila e DMF, permitiu 
caracterizar a presença do polímero que recobre o HMX.

� A avaliação do PBX (RDX/Estane) por várias técnicas FT-IR, 
mostrou a possibilidade de caracterização do poliuretano na 
mistura sendo que a técnica PAS foi a mais apropriada; 



Conclusões

� Um novo método FT-IR/MIR-NIR e HPLC foi desenvolvido para 
determinação do teor de misturas de HMX e de RDX, obtendo-se 
boas correlações lineares. Os métodos MIR  e NIR são mais 
rápidos que o HPLC. O método NIR mostrou-se como mais 
preciso.

� Foi desenvolvido um método FT-IR para a determinação de b em 
a HMX. Foi obtida boa correlação linear, sugerindo que a 
metodologia é adequada aos requerimentos de especificações desse 
material energético.

� A técnica mais adequada para o sistema HMX/Viton foi o 
FT-IR/ATR com cristal de germânio, que possibilitou a verificação 
do aumento da intensidade da banda característica do Viton com o 
aumento do teor do polímero no PBX;



� Por meio das curvas analíticas obtidas (IR/HPLC e IR/TG) foi  
possível afirmar que a melhor banda analítica para a 
determinação do teor de Viton por FT-IR/ATR é a banda em 
890 cm-1, usando-se a técnica HPLC, como referência;

� O emprego de banda relativa mostrou ser mais adequado para 

determinação do teor de Viton por FT-IR/ATR no PBX 

(HMX/Viton) apresentando excelentes resultados. A melhor 

banda relativa foi a de 945/890 cm-1, usando a técnica TG 

como técnica de referência ;

Conclusões



� Para o sistema HMX/EVA a técnica FT-IR mais adequada foi 
UATR e banda em 1737cm-1 é a mais apropriada;

� A metodologia proposta de quantificação dos polímeros usando 
FT-IR/ATR apresentou excelentes resultados para quantificação 
de polímeros em PBX mostrou ser mais rápida, com vantagem de 
não gerar resíduos químicos, em comparação a outras técnicas 
convencionais;

Conclusões



� Diante do exposto é possível afirmar que Análise de 
Materiais Energéticos por Meio de Espectroscopia 
FT-IR em ampla faixa espectral utilizando-se de 
várias técnicas, qualitativas e quantitativas, permite 
caracterização e quantificação de misturas explosivas 
de HMX /RDX  e  dos polímeros usados nas 
composições com metodologia rápida e eficiente sem 
gerar resíduos químicos.

ConclusõesConclusões



Trabalhos Publicados

1. MATTOS, E. C. et.al. Caracterização de Materiais Altamente Energéticos por Metodologias FT-
IR (MIR/NIR) de Transmissão e Reflexão, Anais da Associação Brasileira de Química, v.50, 
n.4, p.197-201, 2001. 

2. MATTOS, E. C. et.al. Caracterização por FTIR de Coberturas Poliméricas de Materiais 
Energéticos,Anais da Associação Brasileira de Química, v.51, n.4, p.132-135, 2003. 

3. MATTOS, E.C., et.al. Avaliação do Uso de Técnicas FT-IR para Caracterização de Cobertura 
Polimérica de Material Energético,, Polímeros: Ciência e Tecnologia, v.14, n.2, p.63-68, 2004. 

4. MATTOS, E.C., et al. Application of FT-IR techniques for identification of different polymers 
used in the coating process of energetic materials. In: INTERNATIONAL ANNUAL 
CONFERENCE OF ICT, 35, 2004.

5. MATTOS, E. C.; et al. Determination of the HMX and RDX content in synthesized energetic 
material by HPLC, FT-MIR, and FT-NIR spectroscopies, Química Nova, v. 27, n. 4, p. 540-
544, 2004.

6. MATTOS, E. C., et al. Characterization of polymer coated Crystals of Energetic Materials In:
SYMPOSIUM INSENSITIVE ENERGETIC MATERIALS , 2007.

7. MATTOS, E.C., et al. Characterization of Polymer Coated RDX and HMX Particles. 
Propellants, Explosives, Pyrotechnics. 2007.

8. MATTOS, E.C., et al. Determination of polymer content in PBX composition by FT-IR. In:
INTERNATIONAL ANNUAL CONFERENCE OF ICT , 40, 2009.

9. MATTOS, E.C., et al; Determination of polymer contentin energetic materials by FT-IR. 
Journal of Aerospace Technology and Management, v.1, n.2, p.168-175, 2009.



beth@iae.cta.br

beth1.mattos@gmail.com

(12) 3947-4526

Contato


