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1- INTRODUGAO

A espectrofotometria € o processo instrumental de medicdo baseado nas
propriedades de absor¢do, emissdo e reflexdo de energia eletromagnética em
alguma regido do espectro eletromagnético [PAVIA, 1996; SILVERSTEIN, 1987]. A
espectroscopia do infravermelho (V) compreende a regido do espectro
eletromagnético de comprimentos de onda variando de 0,75 a 1.000 um. A regido do
infravermelho entre 2,5 e 14,9 pm (670 a 4000 cm™) concentra o maior interesse dos
quimicos, embora as regides do infravermelho préximo (0,75 a 2,5 um) e do
infravermelho distante (14,9 a 50 um) venham angariando maior atengéo,
ultimamente. Absor¢cdes de energia desta magnitude, provocam perturbagdo nas
frequéncias especificas das diferentes ligagées quimicas. Ou seja, a frequéncia de
cada ligacao corresponde a um nivel vibracional e depende da superficie de energia
potencial da molécula, da geometria molecular, das massas dos atomos e
eventualmente do acoplamento vibrénico. Deste modo, grupos funcionais distintos
apresentaram absor¢do com intensidade e em regides distintas do espectro de
infravermelho (Tabela-1), fazendo da espectrometria de infravermelho (IR), uma
metodologia bastante util na identificagdo de compostos organicos [MILMAN, 2006;
SKOOG, 2002].

Tabela 1- Faixas de absor¢do e intensidade relativa para diferentes grupos
funcionais

Grupo Funcional Faixa de Absorcao Intensidade
(cm™)

N-H 3500-3300 Fraca a forte

O-H 3650-2700 Variavel alargada

C-H 3200-2800 Média a forte

Cc=C 2300-2100 Fraca

C=N 2300-2200 Forte

C=C 1600-1500 Variavel

C=0 1760-1690 Forte

C-X 1100-550 Média a fraca

A partir da década de 80, a técnica tem evoluido bastante, destacando-se a
substituicdo gradual de espectrdmetros dispersivos, por espectrobmetros com
transformada de Fourier (FTIR) e o desenvolvimento de aplicagdes na regido do
infravermelho préximo (NIR) e distante (Tabela 2) [KAROUI, 2006; BODECCHI,
2005; BAULSIR, 1996]. A criacao de varios acessorios, viabilizou a aplicacdo do IV a
amostras sélidas, liquidas e gasosas. Além da prensa hidraulica, molde evacuavel,
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almofariz e pistilo (idealmente de agata) todos para empastilhamento (confecgéo de
pastilhas de KBr), outros acessorios uteis em rotinas de controle de qualidade
incluem: células desmontaveis para liquidos e materiais viscosos, células seladas
para liquidos, células para gases, cartdes de amostras, kit para producéo de filmes
de polimeros, entre outros [SKOOG, 2002; VOGEL, 2002, WHO, 1997,
SILVERSTEIN, 1987; HINITZ, 1970].

Tabela 2 — Principais aplicacdes da Espectrometria no Infravermelho

Regido Técnica Tipo de Anélise Tipo de Amostra
IV proximo  Reflectancia difusa  Quantitativa Misturas sdlidas ou liquidas
Absorcao Quantitativa Misturas gasosas
IV médio Absorcao Qualitativa Compostos puros solidos,
liquidos ou gasosos
Absorcao Quantitativa Misturas complexas
Reflectancia Qualitativa Compostos puros sélidos ou
liquidos
Emisséo Quantitativa Amostras atmosféricas
IV distante ~ Absorc¢ao Qualitativa Espécies puras inorganicas

ou organometalicas

Todavia, o custo para aquisi¢cao de todos estes acessorios é relativamente alto, fato
que muitas vezes inviabiliza a realizacdo de medidas mesmo de liquidos viscosos.
Assim, neste trabalho investigou-se um procedimento alternativo simples e barato
para analise qualitativa de substancias viscosas em espectrémetro de infravermelho,
utilizando-se como base suporte para amostras viscosas fiime de PVC. As
vantagens do procedimento proposto sdo: a simplicidade, o baixo custo e a rapidez.
Avaliacbes preliminares foram feitas comparando-se os espectros obtidos de
amostras de lanolina e vitamina E em PVC com pastilhas de KBr bem como com
dados da literatura.

2- METODOLOGIA
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2.1 Preparo das pastilhas de KBr

O KBr Vetec® foi previamente dessecado e pulverizado em graal de agata liso.
Posteriormente procedeu-se compressao do pé em Prensa Hidraulica Perkin Elmer®
para obtencdo das pastilhas finas e transparentes. As pastilhas de maior espessura
foram descartadas.

2.2 Analise em Pastilhas de KBr

A amostra de Lanolina Anidra GALENA® e de Vitamina E (alfa-tocoferol) GALENA®
foram colocadas sobre pastilhas de KBr, com auxilio de uma espatula, obtendo-se
espessuras finas da amostra. A pastiha com a amostra foi colocada no
compartimento de leitura do Espectrémetro de Infravermelho BX/RX Perkin Elmer®.
A amostra foi analisada, sendo obtido o espectro da amostra. O procedimento foi
realizado em ftriplicata.

2.3 Analise sobre filme de PVC

Um filme de PVC de tamanho 2X2cm integro foi colocado no suporte para pastilhas
do espectréometro de forma permanecer bem tensionado. Sobre este filme foram
colocadas as amostras de Lanolina Anidra e de Vitamina E, com auxilio de uma
espatula, obtendo-se camadas bem finas da amostra. Fez-se a leitura das amostras
em espectrometro de infravermelho. O procedimento foi frealizado em triplicata.

3- RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Comparacao entre os espectros de Lanolina Anidra obtidos em pastilhas de
KBr, Filme de PVC, e dados da literatura [ALDRICH LIBRARY, 1985]

Lanolina sobre Pastilhas de KBr Lanolina sobre filme de PVC

Lanolina Literatura
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Comparando-se os espectros de Lanolina Anidra sobre diversos suportes: pastilhas
de KBr, filme de PVC e com dados da literatura, podemos observar uma semelhanca
muito forte, evidenciado pela presenca das bandas: 2924, 2851, 1737, 1464cm ', o
que mostra claramente que a técnica sugerida, com utilizagao de filme de PVC, nao
interfere qualidade dos espectros obtidos, garantindo sua aplicabilidade em ensaios
qualitativos e quantitativos.

3.2 Comparacao entre os espectros de Vitamina E obtidos em pastilhas de KBr,
Filme de PVC e dados da literatura.

Vitamina E pastilhas de KBr Vitamina E sobre filme de PVC
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Através da comparacao dos espectros obtidos sobre diversos suportes: pastilhas de
KBr, filme de PVC e com dados da literatura ndao observamos diferencas
significativas entre os espectros. Podemos observar as semelhangas através da
obtencdo de bandas caracteristicas em todas as analises: 2927, 1759, 1462, 1367,
1209, 1010, 921cm™, assim, infere-se que a utilizacdo do filme de PVC n3o interfere
qualidade dos espectros obtidos.

4- CONCLUSAO

As pastilhas de KBr para analise de substancias viscosas apresentam como grande
desvantagem a dificuldade de se obter discos de espessura homogénea, a
probabilidade de ocorréncia de fissuras e a dissolu¢gdo do KBr além o tempo gasto
para a obtengdo das pastilhas. A metodologia proposta, com utilizagado do filme de
PVC, é barata, mais rapida e mais facil pois ndo necessita de procedimentos prévios
para o filme.
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