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RESUMO: A espectrometria de infravermelho € uma técnica amplamente utilizada na identificagdo de compostos
organicos. Porém, tais analises sdo dificultadas pelo custo relativamente elevado de acessoérios adequados as
caracteristicas fisico-quimicas destas. Neste trabalho, investigou-se um procedimento alternativo para analises
qualitativas de substancias viscosas em espectrometro de infravermelho, utilizando-se um filme de PVC como
base suporte das amostras. Foram feitas analises comparando-se os espectros de amostras de lanolina e
vitamina E em filme de PVC e com pastilhas de KBr, bem como com dados da literatura. Os resultados
demonstraram vantagens da metodologia proposta como a simplicidade, o baixo custo e a rapidez, além da
obtencgao de espectros robustos.
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ABSTRACT: Infrared spectroscopy is a very used technique for structural elucidation of organic compounds.
However, some accessories used on sample preparation are somehow expensive. In this work, it was investigated
an alternative procedure for qualitative analysis of viscous substances using PVC film like support. Analysis of
lanolin anhydrous and vitamin E were realized in KBr discs and PVC film comparatively to literature. The main
advantages of this method rely on running samples spending less time, at low-cost support cell obtaining confident
spectra.
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INTRODUCAO

A espectrometria € o processo analitico-instrumental baseado nas propriedades de absorgao, emissao e
reflexdo de energia eletromagnética em regido especifica do espectro (PAVIA, 1996; SILVERSTEIN, 1987). A
espectroscopia de infravermelho (IV) compreende a regido do espectro eletromagnético de comprimentos de onda
variando de 0,75 a 1000 um. A regido do infravermelho entre 2,5 e 14,9 um (670 a 4000 cm'1) concentra 0 maior
interesse dos quimicos, embora as regides do infravermelho préximo (0,75 a 2,5 um) e do infravermelho distante
(14,9 a 50 pum) venham angariando maior atencdo. Absorgbes de energia desta magnitude, provocam
perturbacdes nas freqiéncias especificas das diferentes ligagdes quimicas. Ou seja, a freqiiéncia de cada ligagédo
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 (Tab.1), fazendo da
espectrometria de infravermelho, uma metodologia bastante util na identificagcdo de compostos orgéanicos
(MILMAN, 2006; SKOOG, 2002).

A partir de 1980 a técnica de infravermelho evoluiu bastante, destacando-se a substituigdo gradual de
espectrometros dispersivos, por espectrometros com transformada de Fourier (FTIR) e o desenvolvimento de
aplicagbes na regido do infravermelho préximo e distante (Tab. 2) (KAROUI, 2006; BODECCHI, 2005; BAULSIR,
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1996). A criagcéo de varios acessorios viabilizou a aplicagao do 1V a amostras sélidas, liquidas e gasosas. Além da
prensa hidraulica, a confec¢cdo de pastilhas de KBr pode ser realizada com utilizacdo de molde evacuavel,
almofariz e pistilo (idealmente de agata) além de outros acessorios Uteis em rotinas de controle de qualidade,
como as células desmontaveis para liquidos e materiais viscosos, células seladas para liquidos, células para
gases, cartdes de amostras, kit para produgéo de filmes de polimeros, etc (SKOOG, 2002; VOGEL, 2002; WHO,
1997; SILVERSTEIN, 1987; HINITZ, 1970).

Tabela 1- Faixas de absorcao 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

C=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

Tabela 2 — Principais aplicagdes da espectrometria no infravermelho

Regido Técnica Tipo de Andlise Tipo de Amostra
IV préximo Reflexao difusa Quantitativa Misturas sélidas ou liquidas
Absorc¢éo Quantitativa Misturas gasosas
IV médio Absorcao Qualitativa Compostos puros solidos, liquidos
OU gasosos
Absorgao Quantitativa Misturas complexas
Reflexao Qualitativa Compostos puros solidos ou
liquidos
Emisséao Quantitativa Amostras atmosféricas
IV distante Absorgao Qualitativa Espécies puras inorganicas ou

organometalicas

Todavia, o custo para aquisicdo de todos estes acessoérios é relativamente alto, fato que muitas vezes
inviabiliza a realizagdo de medidas de liquidos viscosos. Assim, neste trabalho investigou-se um procedimento
alternativo, simples e de baixo custo para analise qualitativa de substancias viscosas em espectrometro de
infravermelho, utilizando-se como suporte para amostras viscosas, o filme de PVC comercial. As vantagens do
procedimento proposto séo: a simplicidade, o baixo custo e a rapidez. Avaliagbes foram feitas comparando-se os
espectros obtidos de amostras de lanolina e vitamina E em filme de PVC com pastilhas de KBr bem como com
dados da literatura.

MATERIAL E METODOS

Preparo das pastilhas de KBr

O KBr (Vetec®) foi previamente dessecado em estufa a 120°C até peso constante e triturado em almofariz
de agata .Posteriormente foram colocados 100 mg do KBr no pastilhador seguido de compressdo em prensa
hidraulica Perkin Elmer® modelo 4037 com pressao de 102 toneladas por 2 minutos, para obtencdo das pastilhas
finas e transparentes.

Andlise em Pastilhas de KBr

A amostra de lanolina anidra (Galena®) (+ 80mg) e de vitamina e a-tocoferol (Galena®) foram colocadas
sobre pastilhas de KBr, com auxilio de uma espatula, até a obtengdo de espessura fina (+ 2 mm). As pastilhas
obtidas foram inseridas no compartimento de leitura do Espectrdmetro de Infravermelho BX/RX Perkin Elmer®
(modelo 60508) e analisadas, obtendo-se os espectros de lanolina (Fig. 1B) e vitamina E (Fig. 2B). O equipamento
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foi mantido em sala com temperatura e umidade controladas. A faixa espectral utilizada compreendia niumeros de
onda entre 4000 e 400cm™, sendo utilizada resolugao de 4 cm™ O procedimento foi realizado em triplicata.

Andlise sobre filme de PVC

Um pedaco de filme PVC comercial transparente (Rolopak, Alba Quimica S.A) integro, nas dimensdes de
0,015 mm (e) x 2,0 (I) x 2,0 (h) cm foi colocado no suporte para pastilhas do espectrémetro de forma a permanecer
tensionado. Sobre este filme foram depositadas lanolina anidra ou vitamina E, com auxilio de uma espatula, até a
obtencéao de finas camadas da amostra (+ 2mm). Os espectros de infravermelho obtidos para a lanolina e vitamina
E sdo apresentadas na Figura 1A e 2A, respectivamente. O procedimento foi realizado em ftriplicata, no
Laboratério de Controle de Qualidade de Medicamentos (LCQM) da Universidade Federal de Goias.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Comparando-se os espectros de lanolina anidra (Fig. 1) sobre os suportes de pastilhas de KBr, filme de
PVC e com dados da literatura, observou-se estreita semelhanga, evidenciada pela presenga das seguintes
bandas em (média N=3 + desvio padrdo): 2923 (+1,0), 2853 (+1,2), 1737(x2,1), 1464(x1,0) cm T o que mostra
claramente que a técnica sugerida, com utilizacdo de filme de PVC, parece nao interferir na qualidade dos
espectros obtidos (ALDRICH LIBRARY, 1985).
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Figura 1: Espectros de IV de lanolina obtidos em filme de PVC (A), pastilhas de KBr (B) e dados da literatura
ALDRICH LIBRARY, 1985 (C).

Na comparagado dos espectros de vitamina E (Fig. 2) obtidos sobre os suportes de pastilhas de KBr, filme
de PVC e com dados da literatura ndo foram observadas diferengas significativas entre os espectros.
Semelhangas podem ser observadas pela presenca de bandas caracteristicas em todas as analises (N=3 + dp):
2927(+2,5), 1757(£2,0), 1461(x1,7), 1367(+,02), 1209(+2,0), 1010(x1,0), 921(+1,0)cm™. Assim, observa-se que a
utilizagéo do filme de PVC nao interfere qualidade dos espectros obtidos.
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Figura 2. Espectros de IV de vitamina E obtidos em filme de PVC (A); em pastilhas de KBr (B); e de dados da
literatura ALDRICH LIBRARY, 1985 (C).

CONCLUSOES

O preparo de substancias viscosas em suporte de KBr raramente fornece discos de espessura homogénea
demandando assim, elevado tempo de preparo. Alternativamente, a metodologia analitica desenvolvida neste
trabalho possibilita a utilizagao de filme de PVC, pois o espalhamento e a obtengdo de camadas delgadas das
amostras sao facilitados. Deste modo, tanto o preparo quanto a realizagdo das analises sdo mais rapidas e com
menor custo sem, no entanto, prejudicar a qualidade dos espectros obtidos.
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