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OBJETIVO

TRANSMITIR CONHECIMENTOS SOBRE 
TÉCNICAS UTILIZADAS NA ÁREA DE 
ESPECTROSCOPIA NO INFRAVERMELHO



CONSIDERAÇÕES GERAIS

Deve-se levar em consideração que este 
aprendizado é constante, pois, a cada dia 
surgem no mercado novas técnicas e 
acessórios, devendo portanto, estarmos 
sempre atentos na busca de novas 
metodologias.



CONSIDERAÇÕES GERAIS

Particularmente, acredito que além da consulta à
literatura especializada, a troca de experiências é
uma contribuição muito importante para o 
aprendizado de técnicas FT-IR, tanto que 
incentivo a formação de um grupo de 
especialistas em infravermelho para melhor 
intercâmbio entre os espectroscopistas, que os 
manteriam sempre atualizados e até mesmo os 
auxiliando na solução de problemas específicos.



A IMPORTÂNCIA DA PREPARAÇÃO 
DE AMOSTRAS

• A espectroscopia FT-IR é uma das melhores e 
mais rápidas técnicas de identificação e 
caracterização que existe;

• Escolha da técnica adequada associada à
natureza da amostra;

• Histórico da amostra é importante para o 
desenvolvimento da análise;

• A amostragem, quando não realizada pelo 
próprio analista, é recomendado que procure 
saber as condições desta amostragem.



TÉCNICAS DE TRANSMISSÃO

• As mais utilizadas: filmes líquidos, filmes 
vazados, melt (filme fundido), pastilha de KBr
ou NaCl, pirólise com e sem extração e 
emulsão;

• Alguns cristais que não absorvem da região do 
infravermelho são:  KBr,  NaCl, CsI, KCl, 
KRS-5, AgBr, ZnSe (Irtran 2), ZnSe (Irtran 4).



FILMES LÍQUIDOS

• Com auxílio de 
Lamínula ou espátula:
Líquidos viscosos ou 
graxas.

• Capilar: Líquidos muito 
fluídos (célula 
desmontável).

• Com Espaçador: Define 
a espessura do filme. 
Existem espaçadores de 
chumbo e teflon com 
várias espessuras, as 
mais utilizadas são 
0,015mm e 0,025mm.



FILME LÍQUIDO

• Em Célula Fechada:

Trata-se de uma célula 

selada de espessura 

definida. Muito utilizada 

no caso de líquidos 

extremamente voláteis e 

Análises Quantitativas.



FILME VAZADO

• Dissolver a amostra em solvente apropriado, filtrar e 
secar sobre vidro relógio até evaporação do solvente.



MELT

• Pode-se usar placas de 
aço com superfície 
polida ou com o 
próprio cristal. Fundir 
a amostra, pressionar 
e formar filme (muito 
utilizado no caso de 
plásticos).



MELT

Amostra pressionada à
quente para formar um 
filme.



MELT

Filme obtido após resfriamento.



PASTILHA DE KBr

• Excelente técnica para 
amostras sólidas. Exige 
pouca quantidade de 
amostra.

• Atenção:

• KBr higroscópico



PASTILHA DE KBr



PIRÓLISE SEM EXTRAÇÃO

Também usada para amostras 
sólidas, especialmente no caso 
de borrachas e compósitos 
(análise prévia). A amostra, 
cortada em pequenos pedaços 
(@0,5g) é colocada em um tubo 
de pirólise e levada a chama do 
bico de Bunsen. Os vapores se 
condensam na parte fria do 
tubo, que deve estar 
ligeiramente inclinado para 
baixo. Os  vapores  
condensados são então 
recolhidos e analisados.



PIRÓLISE APÓS EXTRAÇÃO

Uso do extrator de 
Soxhlet, facilita a 
identificação do 
polímero base. Misturas, 
às vezes requerem 
extrações seletivas com 
vários solventes.

Em casos de urgência, 
substituir por 
tratamentos mais 
rápidos.





EMULSÃO

Utiliza-se óleos 

minerais como 

Nujol e Fluorube



ANÁLISE DE GASES

São usadas células especiais para gases.



TÉCNICAS AUXILIARES NA 
PREPARAÇÃO DE AMOSTRAS

Calcinação:
Investigação de cargas.

(Cuidados - borrachas 
de silicone - formação 
de sílica).



TÉCNICAS AUXILIARES NA 
PREPARAÇÃO DE AMOSTRAS

Condensação de Vapores:Investigações de solventes. Bons 
resultados, porém, microdestilação refinaria a técnica.



ENSAIO DE BEILSTEIN



Espectro nº:
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TÉCNICAS DE ANÁLISE DE 
SUPERFÍCIE

Reflexão múltipla (MIR) ou refletância total 
atenuada (ATR):

•É provavelmente, a técnica mais comumente 
utilizada depois da transmissão.

•Técnica de reflexão múltipla são, geralmente, 
diretas e não destrutivas, isto é, nenhuma 
preparação especial da amostra é requerida.



TÉCNICAS DE ANÁLISE DE 
SUPERFÍCIE

• A espessura da amostra é uma função do comprimento 
de onda, e é relativamente pequena.

• Interação entre a radiação e a amostra é dependente do 
grau de contato ótico entre o cristal de reflexão interna 
e a amostra.

• A área do cristal de reflexão interna vista pelo detector 
do instrumento é relativamente ampla, isto é, dois lados 
tendo seções transversais de 18 x 50mm.



A radiação que passa através do 
prisma reflete totalmente na sua 
superfície interna. Quando um 
material que, absorve 
seletivamente radiação é
colocado em contato com um 
prisma, o feixe penetrará numa 
camada fina da superfície da 
amostra e perderá energia 
naqueles comprimentos de onda, 
onde o material absorve. A 
intensidade é atenuada, daí a 
técnica chamar-se refletância 
total atenuada. Um espectro da 
superfície será produzido.

TÉCNICAS DE ANÁLISE DE 
SUPERFÍCIE



ATR OU MIR

Cristais KRS-5 e Germânio.



ESPECTROS OBTIDOS POR ATR



UATR



UATR



REFLETÂNCIA DIFUSA (DRIFT)

• DRIFT tem se tornado, 
recentemente, uma técnica 
poderosa para análise de 
polímeros. Devido à alta 
energia dos espectrofotômetros 
FT-IR, é possível obter 
espectros DRIFT de qualidade, 
incluindo análise de 
microgramas de amostra.

• Esta técnica é considerada não 
destrutiva.

• DRIFT não é uma técnica 
nova, mas, no infravermelho 
médio não foi usada,  
largamente, até um acessório 
DRIFT, mais adequado,  ser 
proposto. A alta energia do FT-
IR contribui para o sucesso.



REFLETÂNCIA DIFUSA (DRIFT)

Acessório e suporte de amostras.



ESPECTRO OBTIDO POR DRIFT



ESPECTROSCOPIA 
FOTOACÚSTICA (PAS)

Nós últimos anos, PAS tem aparecido como 
uma técnica útil para a obtenção de espectros 
na região do IR-médio, devido a equipamentos 
mais potentes. Como a refletância difusa, a 
fotoacústica tem a vantagem de examinar as 
amostras de uma maneira não destrutiva. 
Similar à espectroscopia ATR, o sinal 
fotoacústico tem uma profundidade de 
penetração variável que permite que seja usado 
para análise de superfície.



ESPECTROSCOPIA 
FOTOACÚSTICA (PAS)

PAS utiliza detecção do sinal fotoacústico de uma 
amostra gerada por absorção de uma radiação 
modulada. Uma amostra é colocada numa pequena 
câmara a qual um microfone é acoplado. Uma 
radiação modulada é focalizada sobre a amostra, e 
certas freqüências que correspondem ao espectro de 
absorção do material são absorvidas. Radiação causa 
flutuações de temperatura de superfície. Estas 
flutuações de temperatura de superfície da amostra 
induzem a mudanças periódicas de pressão do gás na 
célula fotoacústica.



ESPECTROSCOPIA 
FOTOACÚSTICA (PAS)

Uma onda sonora se desenvolve e é detectada 
por um microfone. Se uma freqüência 
particular não é absorvida, então, a amostra 
não aparecerá e nenhuma onda sonora se 
desenvolverá. Na espectroscopia fotoacústica, 
ondas sonoras são usadas para detectar 
freqüências de absorção IR.



DETECTOR FOTOACÚSTICO E 
ACESSÓRIOS



ESPECTRO OBTIDO POR FT-IR / PAS
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IR/PAS – FILME 0,19mm
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MICROSCOPIA FT-IR

• Técnica não destrutiva. Combina o poder 
visual do microscópio ao analítico FT-IR.

• O primeiro microscópio IR comumente 
acoplado a espectrofotômetro IR foi 
oferecido pela Perkin-Elmer em 1953.



MICROSCOPIA FT-IR

• Espectrofotômetro FT-IR, no anos 80, 
ofereceram mais vantagens para 
microespectrofotometria, sobre instrumentos 
dispersivos, tais como alta energia, melhor 
resolução, alta razão sinal / ruído, rapidez de 
coleta de dados, etc...

• A aplicação de microscopia FT-IR a fibras, é
uma das inúmeras aplicações desta técnica.



MICROSCOPIO FT-IR



MONOFILAMENTO DE FIBRA PP

A caracterização 
de monofilamento
de fibras foi 
sempre um 
problema para os 
espectroscopistas
que utilizavam a 
análise IR, antes 
da microscopia 



MATERIAIS BICOMPONENTES

Constituem uma forma 
de estrutura laminada 
que pode ser analisada 
por microscopia FT-IR



ESPECTRO OBTIDO POR FT-IR / 
MIC

Revestimento 
interno aplicado 
sobre a 
superfície de 
uma lata de 
refrigerante.



MIGRAÇÃO (LÍQUIDA) - FT-IR / MIC



MIGRAÇÃO (SÓLIDA)
ENCONTRADA NA SUPERFÍCIE DE UMA 

BORRACHA EPDM



OUTRAS APLICAÇÕES - PIROLISADOR



OUTRAS APLICAÇÕES

Uso do Pirolisador

A – Resina curada com 
MNA – Pastilha

B – Pirólise em bico de 
Bunsen

C – Pirólise controlada a 
500oC/5 min

D – Pirólise controlada a 
500oC/10 min

E – MNA – Filme 
Líquido



PIROLISADOR CIN-IR



OUTRAS APLICAÇÕES 
CÉLULA VERTICAL AQUECIDA



OUTRAS APLICAÇÕES
KIT TLC/IR (COM PIRÂMIDES DE KBr) 



OUTRAS APLICAÇÕES
KIT TLC/IR

(COM PIRÂMIDES DE KBr)



OUTRAS APLICAÇÕES -
DETERMINAÇÃO % OH



OBRIGADO!

miltond@iae.cta.br

(12) 39474540


