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OBJETIVO

TRANSMITIR CONHECIMENTOS SOBRE
TECNICAS UTILIZADAS NA AREA DE
ESPECTROSCOPIA NO INFRAVERMELHO




CONSIDERACOES GERAIS

Deve-se levar em consideracao gque este
aprendizado é constante, pois, a cada dia
surgem no mercado novas técnicas e
acessorios, devendo portanto, estarmos
sempre atentos na busca de novas

metodologias.




CONSIDERACOES GERAIS

Particularmente, acredito que além da consulta a
literatura especializada, a troca de experiéncias €
uma contribuicao muito Importante para o
aprendizado de técnicas FT-IR, tanto que
Incentivo a formacao de um grupo de
especialistas em Infravermelho para melhor
iIntercambio entre 0Ss espectroscopistas, que 0S
manteriam sempre atualizados e até mesmo 0s
auxiliando na solucao de problemas especificos.




A IMPORTANCIA DA PREPARACAO
DE AMOSTRAS

A espectroscopia FT-IR € uma das melhores e
mais rapidas técnicas de identificacao e
caracterizacao gue existe,

N\

Escolha da técnica adequada associada
natureza da amostra,

Historico da amostra €& importante para o
desenvolvimento da analise;

A amostragem, guando nao realizada pelo
proprio analista, € recomendado que procure
saber as condicOoes desta amostragem.




TECNICAS DE TRANSMISSAO

« As mais utilizadas: filmes liquidos, filmes
vazados, melt (flme fundido), pastilha de KBr

ou NaCl, pirolise com e sem extracado e
emulsao;

* Alguns cristais que nao absorvem da regiao do
Infravermelho sao: KBr, NaCl, Csl, KCI,
KRS-5, AgBr, ZnSe (Irtran 2), ZnSe (Irtran 4).




FILMES LIQUIDOS

« Com auxilio ~ de
Laminula ou espatula:
Liquidos viscosos ou

graxas. g -

Capilar: Liquidos muito
deos vel (célula
esmontavel). s

Com Espacador: Define
a espessura do filme.
Existem espacadores de
chumbo e teflon com
varias espessuras, _as
mais utilizadas sao
0,015mm e 0,025mm.




FILME LIQUIDO

e« Em Célula Fechada:
Trata-se de uma ceélula
selada de  espessura
definida. Muito utilizada
no caso de liquidos
extremamente volateis e
Analises Quantitativas.




FILME VAZADO

e Dissolver a amostra em solvente apropriado, filtrare
secar sobre vidro relégio até evaporacao do solvente




 Pode-se usar placas de
aco com superficie

polida ou com o
proprio cristal. Fundir

a amostra, pressionar
e formar filme (muito

utiizado no caso de
plasticos).




Amostra pressionada
guente para formar um
filme.




Filme obtido apos resfriamento.




PASTILHA DE KBr

« Excelente técnica parg
amostras solidas. Exige
pouca duantidade d
amostra.

 Atencao:
« KBr higroscopico




PASTILHA DE KBr




PIROLISE SEM EXTRACAO

Também usada para amostra
solidas, especialmente no cas
de borrachas e compaosito
(analise prévia). A amostra
cortada em pequenos pedace
(@0,59) é colocada em um tubc
de pirdlise e levada a chama d
bico de Bunsen. Os vapores s
condensam na parte fria dq
tubo, gue deve
ligeiramente inclinado

baixo. Os

condensados sao
recolhidos e analisados.




PIROLISE APOS EXTRACAO

Uso do extrator de
Soxhlet, facilta a

identificacao do

polimero base. Misturas,
as vezes requerem
extracoes seletivas com
varios solventes.

Em casos de urgéncia,
substituir por

tratamentos ETS
rapidos.







EMULSAO

Utiliza-se  6leos
minerais como

Nujol e Fluorube




ANALISE DE GASES

S&o usadas celulas especiais para gaselz




TECNICAS AUXILIARES NA
PREPARACAO DE AMOSTRAS

Calcinacao:
Investigacao de cargas

(Cuic
de si
de si

ados - borrachas
icone - formacao
ica).




TECNICAS AUXILIARES NA
PREPARACAO DE AMOSTRAS

Condensacao de Vaporednvestigacoes de solventes. Be
resultados, porém, microdestilacao refinaria a t&cni |




ENSAIO DE BEILSTEIN




DADOS DO ESPECTRO

Espectro n°:

Data

Analista

Descricao

Técnica

Solicitante

Caracteristicas

Varreduras

Comandos

Temperatura/Umidade

Observacoes

Caodigo CIN:

Equipamento

Tabela de picos




TECNICAS DE ANALISE DE
SUPERFICIE

Reflexao multipla (MIR) ou refletancia total
atenuada (ATR):

*E provavelmente, a técnica mais comumente
utilizada depois da transmissao.

*Técnica de reflexdo multipla séo, geralmente,
diretas e nao destrutivas, Isto €, nenhuma
preparacao especial da amostra é requerida.




TECNICAS DE ANALISE DE
SUPERFICIE

e A espessura da amostra € uma funcdo do comprimento
de onda, e é relativamente pequena.

Interacao entre a radiacao e a amostra € dependente
grau de contato otico entre o cristal de reflexamterna
e a amostra.

A area do cristal de reflexao interna vista pelo dector
do instrumento € relativamente ampla, isto €, doisatos
tendo secoOes transversais de 18 x 50mm.




TECNICAS DE ANALISE DE
SUPERFICIE

A radiacao que passa atraves (
prisma reflete totalmente na su
superficie interna. Quando u
material gue, absorve
seletivamente radiacao
colocado em contato com u
prisma, o feixe penetrara num
camada fina da superficie d
amostra e perdera energi
naqueles comprimentos de ond
onde o0 material absorve.
Intensidade é atenuada, dai
técnica chamar-se refletanci
total atenuada. Um espectro o
superficie sera produzido.




ATR OU MIR

Cristais KRS-5 e Germanio.




ESPECTROS OBTIDOS POR ATR










REFLETANCIA DIFUSA (DRIFT)

« DRIFT tem se tornado,
recentemente, uma técnic;
poderosa para analise d
polimeros. Devido a alta
energia dos espectrofotometrc
FT-IR, ¢é possivel obter
espectros DRIFT de qualidade
Incluindo analise de
microgramas de amostra.

Esta técnica é considerada né
destrutiva.

DRIFT ndo € uma técnica
nova, mas, no infravermelhg
medio nado foi usada,
largamente, até um acessori
DRIFT, mais adequado, se
proposto. A alta energia do FT
IR contribul para 0 sucesso.




REFLETANCIA DIFUSA (DRIFT)

Acessorio e suporte de amostras.




ESPECTRO OBTIDO POR DRIFT




ESPECTROSCOPIA
FOTOACUSTICA (PAS)

NOs ultimos anos, PAS tem aparecido co

uma técnica util para a obtencéo de espect
na regiao do IR-médio, devido a equipamentt
mais potentes. Como a refletancia difusa,
fotoacustica tem a vantagem de examinar

amostras de uma maneira nao destruti
Similar a espectroscopia ATR, 0 sing
fotoacustico tem uma profundidade d
penetracao variavel que permite que seja use
para analise de superficie.




ESPECTROSCOPIA
FOTOACUSTICA (PAS)

PAS utiliza deteccéo do sinal fotoacustico de um
amostra gerada por absorcao de uma radiag
modulada. Uma amostra é colocada numa peque
camara a qual um microfone é acoplado. Um
radiacdo modulada é focalizada sobre a amostra,
certas frequéncias gue correspondem ao espectro
absorcao do material sao absorvidas. Radiacao ca
flutuacOoes de temperatura de superficie. Este
flutuacOes de temperatura de superficie da amosit
iInduzem a mudancas periodicas de pressao do gas
célula fotoacustica.




ESPECTROSCOPIA
FOTOACUSTICA (PAS)

Jma onda sonora se desenvolve e é detecta
por um microfone. Se uma freqUéncie
narticular nao € absorvida, entao, a amost

nao aparecera e nenhuma onda sonora
desenvolvera. Na espectroscopia fotoacustic
ondas sonoras sao usadas para detec
frequéncias de absorcao IR.




DETECTOR FOTOACUSTICO E
ACESSORIOS




ESPECTRO OBTIDO POR FT-IR / PAS




IR/PAS — FILME 0,19mm




MICROSCOPIA FT-IR

e Técnica nao destrutiva. Combina o poder
visual do microscopio ao analitico FT-IR.

« O primeiro microscopio IR comumente
acoplado a espectrofotometro IR fol
oferecido pela Perkin-Elmer em 1953.




MICROSCOPIA FT-IR

 Espectrofotometro FT-IR, no anos 80,
ofereceram mais vantagens para
microespectrofotometria, sobre Iinstrumentos
dispersivos, tals como alta energia, melhor
resolucao, alta razao sinal / ruido, rapidez d
coleta de dados, etc...

* A aplicacao de microscopia FT-IR a fibras, é
uma das inumeras aplicacdes desta tecnica.




MICROSCOPIO FT-IR




MONOFILAMENTO DE FIBRA PP

A caracterizacao
de monofilamento
de fibras foi
sempre um
problema para o0s
espectroscopistas
gue utllizavam a
analise IR, antes
da microscopia




MATERIAIS BICOMPONENTES

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




ESPECTRO OBTIDO POR FT-IR/
MIC

Revestimento
Interno aplicado

sobre a
superficie de
uma lata de
refrigerante.




MIGRACAO (LIQUIDA) - FT-IR / MIC




MIGRACAO (SOLIDA)
ENCONTRADA NA SUPERFICIE DE UMA

BORRACHA EPDM




OUTRAS APLICACOES - PIROLISADOR




OUTRAS APLICACOES

Uso do Pirolisador

A — Resina curada com
MNA — Pastilha

B — Pirdlise em bico de
Bunsen

C — Pirdlise controlada a
500°C/5 min

D — Pirdlise controlada a
500°C/10 min

E — MNA — Filme
Liquido




PIROLISADOR CIN-IR




OUTRAS APLICACOES
CELULA VERTICAL AQUECIDA




OUTRAS APLICACOES
KIT TLC/IR (COM PIRAMIDES DE KBr)




OUTRAS APLICACOES
KIT TLC/IR
(COM PIRAMIDES DE KBr)




OUTRAS APLICACOES -
DETERMINACAO % OH




OBRIGADO!

miltond@1ae.cta.br

(12) 39474540




