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RESUMO

Com foco no desenvolvimento das técnicas analiticas instrumentais e cientificas para alunos
da area quimica, este trabalho apresenta a possibilidade de substituicdo de um consumivel
por outro, de menor custo, possibilitando assim maior acessibilidade a reagentes para
preparacdao de amostras para aulas praticas de Espectrometria no Infravermelho com
Transformada de Fourier (FT-IR). Para isso utilizou-se cloreto de sddio (NaCl P.A., >99%) como
matriz na dissolu¢do de amostras sdélidas. Seus espectros foram analisados e comparados com
o sal mais indicado para as andlises, o brometo de potassio (KBr). Os pastilhamentos seguiram
o mesmo método de preparo, ~30 mg de sal por pastilha e incorporagcao de uma quantidade
fixa (1% m/m) de cafeina anidra para andlise. Como resultado, foi visto que o NaCl nado
impactou nas andlises qualitativas, principalmente nas bandas que surgiram entre 500 a 2500
cm, utilizadas para caracterizar os principais grupos funcionais da cafeina. Ademais, fatores
como sua caracteristica higroscépica também nao invalidam a sua utilizagdo como uma valiosa
ferramenta de aprendizado. Dessa maneira, este trabalho sugere o uso de NaCl em vez de KBr
como uma alternativa de baixo custo para o ensino. A substituicdo se mostra viavel e
didaticamente vantajosa.

Palavras-chave: espectroscopia no infravermelho; pastilhamento; ensino quimica
instrumental.

ABSTRACT

This study focuses on developing instrumental and scientific analytical techniques for
undergraduate chemistry students. It explores the feasibility of replacing a common, high-cost
consumable with a lower-cost alternative to improve accessibility to reagents for practical
Fourier-transform infrared spectroscopy (FT-IR) classes. Sodium chloride (NaCl P.A., >99%)
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was tested as a low-cost matrix for dissolving solid samples, and its spectra were compared
with those obtained using potassium bromide (KBr), the recommended standard. Both pellet
preparations followed the same method: +30 mg of the salt matrix was used per pellet,
incorporating a fixed amount (1% m/m) of anhydrous caffeine. The results show that NaCl
does not compromise the qualitative analysis of caffeine. Specifically, the bands between 500
and 2500 cm™ crucial for characterizing the main functional groups of the molecule remained
unaffected. Additionally, the hygroscopic nature of NaCl did not invalidate its use as a valuable
educational tool. In conclusion, this work suggests that using NaCl instead of KBr is a viable
and didactically advantageous low-cost alternative for teaching FT-IR. The substitution is a
practical way to enhance learning opportunities in the laboratory.

Keywords: infrared spectroscopy, pelleting, instrumental chemistry classes
1 INTRODUCAO

Embora existam diversos recursos diddticos para auxiliar no processo de ensino
aprendizagem, ministrar aulas de andlises instrumentais em cursos de quimica é sempre um
desafio para professores devido, ndo sé aos constantes avangos tecnoldgicos na area da
instrumentacdo analitica, mas também a disponibilidade de equipamentos e seus
consumiveis, que muitas vezes s3o custosos e necessitam de instalagdes/condicGes
especificas (Postigo et al., 2021; Marques, 2021). Para a formac¢do de um profissional técnico
da area de quimica, entretanto, € muito importante que o aluno desenvolva capacidades
técnicas e cientificas relativas a realizacdo de analises instrumentais, uma vez que é uma
promissora linha do campo de trabalho que ele podera atuar depois de formado (SENAI,
2022; Castro et al., 2014).

Geralmente, em cursos técnicos, os equipamentos analiticos e os consumiveis em
aulas praticas sdo recursos escassos, diminuindo as possibilidades de experimentacdo e
consequentemente provocando uma lacuna no conhecimento dos estudantes. A
experimentacdo em aulas de quimica é fundamental, ndo sé para agregar conhecimento, mas
também para despertar o interesse do aluno, ilustrando aplicacdes praticas da teoria estudada
em sala de aula (Marques, 2021).

Uma das técnicas fundamentais em quimica instrumental moderna é a espectroscopia
na regido do infravermelho, pois permite uma rapida aquisicdo de resultados, que fornecem
dados importantes quando se fala de caracterizacdo quimica de materiais e uma ampla gama
de aplicacOes. Esta técnica instrumental pode ser uma das alternativas mais rapidas em
situacOes de aprendizagem, pois sdo bastante eficientes quando corretamente conduzidas e
permitem possibilidades de andlises de amostras em estado sdlido, liquido ou gasoso,
enriguecendo as aulas tanto de quimica instrumental quanto de quimica organica. Por este
fato, o uso desses equipamentos vem também crescendo em laboratérios de ensino (Leite &
Prado, 2012).

2 REVISAO DE LITERATURA
2.1 Determinagdo espectroscopica na regidao do infravermelho

A radiacdo na regido do infravermelho (IV) situa-se, no espectro eletromagnético,
entre as regioes do visivel e do micro-ondas e pode ser dividida entre infravermelho préoximo
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(14290-4000 cm?), distante (700-200 cm™) e a faixa mais utilizada na analise e caracterizagdo
de materiais chamada de IV médio, situada entre 4000 e 400 cm™. A técnica aproveita a
interagcdao entre a luz infravermelha e as moléculas de uma substancia para fornecer
informacdes sobre sua estrutura molecular de acordo com seus estados vibracionais
(Cienfuegos & Vaitsman, 2000; Pavia et al., 2018)..

O uso desta radiacdo é uma poderosa ferramenta na analise quimica instrumental e
amplamente utilizada em diversas areas correlatas, incluindo bioquimica, alimentos,
farmacologia e ciéncia dos materiais. Ao contrario da espectroscopia convencional, que
analisa a intensidade da luz emitida em diferentes comprimentos de onda, a técnica de
infravermelho (FT-IR) utiliza a Transformada de Fourier para converter os sinais de entrada
em um espectro completo de frequéncia, resultando em dados de alta resolucdo e
sensibilidade (Cienfuegos & Vaitsman, 2000; Pavia et al., 2018).

Uma das principais vantagens da espectrometria FT-IR é sua capacidade de fornecer
espectros detalhados e precisos em um curto espaco de tempo. A Transformada de Fourier
permite a coleta simultdnea de todo o espectro infravermelho, o que acelera
significativamente o processo de andlise em comparagdo com métodos de varredura
convencionais. Além disso, a alta resolucdo espectral oferecida pela FT-IR possibilita a
identificacdo precisa de diferentes grupos funcionais em uma amostra, fornecendo padrdes
espectrais caracteristicos como se fossem “impressoes digitais” das substancias, permitindo
aos pesquisadores e analistas caracterizarem com precisdo a composi¢ao quimica e estrutura
molecular de materiais complexos (Cienfuegos & Vaitsman, 2000; Berthomieu & Hienerwadel,
2009).

Assim, uma aplicacdao valiosa da espectrometria FT-IR é sua capacidade de analise
qualitativa de amostras. Por meio da comparac¢ao de espectros infravermelhos de amostras
desconhecidas com bibliotecas de espectros padrao, é possivel identificar substancias
desconhecidas. Isso torna a FT-IR uma ferramenta essencial em dreas como, por exemplo, o
controle de qualidade na industria (Ramirez-Hernandez, 2019; Pavia et al., 2018; Skoog, 2006;
Cienfuegos & Vaitsman, 2000).

2.2 Técnica de Pastilhamento.

As principais técnicas de andlise no FT-IR sdo determinadas pelo método de preparacao
da amostra e pela forma como a radiacdo interage com ela. As técnicas mais comuns utilizadas
sdo por reflexdo total atenuada (ATR), por reflexdao ou por transmitancia (Pavia et al., 2018).
A técnica de andlise no infravermelho por transmitancia utiliza pastilhas de KBr (brometo de
potdssio) para diluicdo de amostras sélidas com pequena granulometria (forma de pd). Estas
amostras, misturadas ao KBr em porc¢Oes definidas, sdo submetidas a fragmentacdo e
homogeneizacdo seguida de modelagem e prensagem para formar a pastilha (Cienfuegos &
Vaitsman, 2000).

Este sal inorganico (KBr) é utilizado pois, ao diluir a amostra sdlida, ele se torna uma
matriz ndo absorvente no infravermelho, ou seja, opticamente transparente, ndo interagindo
com a radiacdo eletromagnética. Assim, a qualidade do KBr utilizado é de fundamental
importancia na obtencdo de um bom espectro no infravermelho e, geralmente, utiliza-se
reagente com grau de pureza especial para espectrometria.

Um outro aspecto fundamental é a propriedade higroscépica desse sal que requer sua
secagem overnight (periodo aproximado de 12 horas) previamente ao uso. Isso porque,
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guando Umido, seu espectro apresenta bandas marcantes de transmitancia na regido de 3400
cm!, conhecida pela presenca de liga¢cdes -OH, proveniente da dgua, podendo assim, interferir
no resultado espectral do analito ao qual foi misturado (Borka, 1975).

Embora diversos métodos recomendem o uso do KBr para o pastilhamento de analitos,
esse reagente, conforme citado deve, além de ser isento de umidade, ter grau de pureza
espectrométrico (Borka, 1975). Isso faz com que o procedimento encareca, resultando em
uma grande desvantagem quando usamos a técnica com fins didaticos para estudo
instrumental.

Dessa maneira, esse estudo prop&e o uso do cloreto de sédio (NaCl) grau para andlise
(P.A. >99%) como alternativa ao uso do KBr na dissolugdo de analitos sélidos. Esse outro sal
inorganico tem propriedades semelhantes ao KBr em termos de cristalografia e transparéncia
ao IV em larga faixa espectral, aproximadamente de 0,2 um (ultravioleta préximo) até cerca
de 15 um (infravermelho médio). A transparéncia deve-se as suas ligagGes quimicas e
estrutura cristalina que ndo possuem modos vibracionais ativos nas faixas espectrais citadas,
sendo inclusive ja utilizado como janelas de cristais para FT-IR (Pavia et al., 2018).

Além disso, esse sal, em comparacdo ao KBr, tem valor de mercado muito mais baixo,
tornando andlises em laboratdrios de ensino menos custosas. Segundo Nascimento (2016), o
cloreto de sddio tem a vantagem de ter o custo mais baixo, entretanto, ao usa-lo, a leitura sé
pode ser feita na faixa de 4000 a 650 cm™, pois a partir dai ele comeca a absorver. Ja o brometo
de potassio possui um custo mais elevado, porém permite a leitura em toda regido do IV. Uma
outra desvantagem é também seu carater higroscdpico, necessitando secagem prévia a sua
utilizacdo para retirada da umidade, assim como o KBr.

2.3 A escolha do analito

A cafeina (1,3,7-trimetilxantina, Figura 1) é um alcaloide encontrado em grande
guantidade nas sementes de café, cha verde, produtos vegetais, cacau, guarana e erva-mate.
Uma xicara de café pode conter em média cerca de 80 mg de cafeina, enquanto uma lata de
refrigerante de cola tem em torno de 34-41 mg (Andrade, J. B.; Pinheiro, H. L. C.; et al, 1995).

Figura 1. Molécula de cafeina
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Segundo Barros et al. (2020), pode-se usar a cafeina para determinar a qualidade do

café, que é determinada por diversos fatores, dentre eles a composicdo quimica do grao,
sendo, portanto, uma molécula interessante para estudo em aulas praticas de quimica. A

Fonte: MolView
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mesma substancia pode ainda ser abordada em conjunto com aulas de quimica orgénica e
instrumental, uma vez que contém em sua estrutura grupos funcionais como amida, amina e
imida (Figura 1).

Nesse contexto, a espectroscopia de infravermelho com Transformada de Fourier (FT-
IR) é um método rdpido e de grande utilidade na andlise qualitativa em bases organicas, como
a cafeina, devido a sua capacidade de identificar grupos funcionais por meio da absorc¢ado da
radiacdo infravermelha. Para andlises quantitativas, a cafeina apresenta bandas
caracteristicas no infravermelho, especialmente na regido entre 1700-1650 cm™ (C=0 da
amida) e 1250-1000 cm™ (vibragbes C-N), que podem ser exploradas para quantificacdo,
entretanto, ha limitacdes. Embora a absorvancia na regido do infravermelho possa ser
correlacionada com a concentracdo da cafeina de acordo com a Lei de Lambert-Beer, a
quantificacdo exige que as condi¢des experimentais sejam rigorosamente controladas. Em
amostras complexas como bebidas energéticas e chds, interferéncias de outros compostos
podem dificultar ndo sé a identificacgdo como também a quantificacdo exata da cafeina por
este método. Adicionalmente, a aplicacdo do FTIR para analises quantitativas requer
calibracdo com padrdes e tratamento estatistico dos dados.

Diante do exposto e considerando ndo so a relevancia citada da cafeina como analito
modelo como também a disponibilidade de seu padrdao no laboratério de trabalho deste
estudo, essa substancia foi escolhida para os testes experimentais, permitindo avaliar a
aplicabilidade da técnica FT-IR e de diferentes sais na preparacdo de pastilhas para a
identificacdo de compostos organicos.

3 METODOLOGIA

Todos os espectros foram obtidos por transmitancia em um espectrometro de
infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR) marca Perkin Elmer modelo Spectrum Two.
A resolucdo espectral foi de 2 cm™, com faixa de nimero de onda de 4000 a 550 cm™2.

Para avaliar a aplicacdo de sais inorganicos na composicao de pastilhas para andlise em
FT-IR, foram utilizados dois diferentes sais: brometo de potdssio grau espectrométrico (>99%),
um sal ja bastante utilizado nesta técnica, e cloreto de sddio (P.A., 99,5%).

Previamente aos experimentos, os sais escolhidos para os testes foram secos em
estufa, a 110°C por 12 horas e mantidos em dessecador para resfriamento. Cada sal foi
analisado puro, em triplicata, antes e apds a secagem, além da sua posterior andlise contendo
a cafeina como analito. Todos os experimentos foram conduzidos em sala com temperatura
controlada (20°C) para garantir controle da umidade atmosférica e melhor desempenho do
instrumento.

3.1 Preparo e analise das pastilhas somente com o sal puro

Para uniformizar as pastilhas, entre 100 a 200 mg do sal foram adicionados em
almofariz de dgata e homogeneizadas com pistilo. Em seguida, cerca de 30 mg do reagente
foram adicionados, em balanca analitica, no molde de metal (Figura 2). Por fim, o sal foi
prensado no molde por cerca de 1 minuto utilizando uma prensa hidraulica com aplicacao de
cerca de 2 toneladas. Esse processo é necessdrio para compactar o sal e formar a pastilha. A
pastilha foi analisada no software Spectrum no intervalo de nimero de onda entre 4000 e 550
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cm!, posicionando-a no suporte do aparato de transmitdncia entre o feixe e o detector. O
procedimento todo foi realizado em triplicata para cada sal.

Figura 2. Pastilha com o sal de KBr dentro do molde antes (a) e apds (b) a prensagem

‘J
(a) By o
Fonte: elaborada pelo autor.

3.2 Preparo e anadlise das pastilhas com cafeina

Para o preparo das pastilhas com o analito, novamente entre 100 e 200 mg do sal
foram adicionadas em almofariz de dgata e homogeneizadas com pistilo. Em seguida, cerca
de 1% (m/m) de analito (1 a 2 mg) padrdo de cafeina anidra grau cromatografico (fornecedor
Sigma-Aldrich) foram adicionados ao almofariz e homogeneizados junto com o sal (Figura 3).
Dessa mistura, foram pesados cerca de 30 mg no molde de metal e comprimidos por cerca de
1 minuto utilizando uma prensa hidraulica com aplicacdo de cerca de 2 toneladas. O
procedimento foi realizado em triplicata para cada sal.

Figura 3. (a) Homogeneizacdo do KBr junto ao padrdo de cafeina em almofariz e pistilo de agata. (b)
Pastilha com o sal de NaCl pronta

5

(a)

Fonte: elaborada pelo autor.

A metodologia utilizada esta resumida no fluxograma (Figura 4) abaixo:
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Figura 4. Fluxograma de preparo e anadlise no FTIR das pastilhas de KBr e NaCl contendo o analito de
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Fonte: elaborada pelo autor.
3.3 Tratamento dos espectros e andlise dos dados

Apds andlise no espectrometro de infravermelho, os dados foram tratados no software
OriginPro 8.5 para obtengao dos espectros e andlise estatistica das médias dos resultados.

4 RESULTADOS E DISCUSSOES
4.1 Analise do comportamento da secagem nas matrizes puras

A espectroscopia no infravermelho produz espectros de absorg¢do ou transmissao pela
incidéncia de um feixe de luz na regido do infravermelho sobre uma substancia. Nesta técnica,
a matéria sofre interacdo com a radiacdo infravermelha permitindo vibracdio em
determinados comprimentos de onda (ou frequéncias) que sdo caracteristicos e utilizados
para a identificacdo de grupos funcionais de moléculas devido as suas ligacbes quimicas
presentes (i.e. ligacGes simples, duplas, hidroxilas, carbonilas, entre outros) (Pavia et al.,
2018). Muitos autores afirmam ainda que, um espectro é como uma “impressao digital” de
um composto, visto que cada substancia difere da outra devido a composi¢cdo quimica com
diferentes arranjos atbmicos e geometria molecular (Pavia et al., 2018; Oliveira, 2001).

Diante disso, para testar a hipdtese em relacdo a substituicdo do sal de KBr por NaCl
com fins didaticos, foi escolhido como analito o padrdo de cafeina (1,3,7-trimetilxantina;
anidra, grau cromatografico) para analise qualitativa do espectro obtido com os dois sais.
Além disso, testes de pastilhamento contendo somente os sais puros individuais, também
foram conduzidos, com o objetivo de verificar a eficiéncia e a necessidade da secagem prévia
dessas matrizes no preparo das amostras sélidas.
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A analise da pastilha de KBr puro (sem analito) foi conduzida antes e apds a secagem na estufa
(110°C, overnight) e em triplicata. Para representacdo grafica do espectro, foi realizada a
média das transmitancias em cada numero de onda varrido e o espectro médio da pastilha
pura foi tratada. A Figura 5 mostra o espectro médio de FTIR das triplicatas realizadas com a
pastilha de KBr pura, antes e apds a retirada da umidade.

E possivel notar que, na analise da pastilha sem secagem prévia, péde ser observada,
na regido caracteristica do estiramento de liga¢des OH da dgua (3599-3098 cm™), uma banda
de baixa intensidade. Essa mesma regido, na analise da pastilha apds a secagem, apresenta
uma banda de menor intensidade, indicando a perda da agua. A transmitancia da regido
caracteristica da dgua foi da ordem de 3% contra 6% observado no KBr sem secar. As
absor¢des na faixa entre 750 e 1750 cm™, que foram mais evidentes pds-secagem, podem ser
explicadas como sendo uma segunda absor¢do da molécula da d4gua em 1500 cm™. A presenca
da banda em ~1000 cm™ é caracteristica de grupo funcional &lcool, resultado provével da
utilizacao de isopropanol para limpeza dos componentes entre analises. Adicionalmente, foi
possivel notar uma das bandas caracteristicas do CO, préximo a 500 cm™, provavelmente
devido a contaminac¢do do ar ambiente.

Figura 5. Espectro vibracional na regidao do infravermelho médio para a pastilha de KBr contendo
umidade (antes da secagem) e apds secagem com destaque na regido caracteristica do estiramento
de ligagdes OH da agua. A transmitancia apresentada é a média das triplicatas realizadas

100 -
Pastilhas de KBr puro
80 -
60 <
3
9—;, . OH — KBr seco
g —— KBr sem secar
[ 40+
20
e
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Numero de onda (cm™)

Fonte: elaborada pelo autor.

Analisando os resultados obtidos para o NaCl, é possivel notar na Figura 6 que, na
regido caracteristica do estiramento de ligacdes OH da agua (3599-3098 cm™!), hd uma banda
mais intensa do que a observada nos resultados com o KBr. Essa mesma regido, na anadlise da
pastilha apds secagem, apresenta uma banda pouco menor, ndo tdo aparente quanto no KBr.
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O primeiro teste foi realizado com o sal com secagem overnight a 110°C, assim como foi feito
para o KBr. Entretanto, o aparecimento da banda na regido citada para ligacdes OH da agua
mais intensa resultou na decisdo de secar novamente o sal em temperatura mais elevada
(150°C) pelo mesmo periodo.

Todavia, a Figura 6 mostra que mesmo deixando o sal a 150°C overnight na estufa, seu
sinal de umidade persistiu. O NaCl, como ja dito anteriormente, é higroscépico, ou seja,
absorve facilmente dgua do ambiente, formando uma fina camada de hidratacdo em sua
superficie e a persisténcia dessa umidade nas pastilhas compromete a precisdao das analises
por FT-IR. Esse resultado corrobora com estudos do KBr feitos por Borka (1975). Segundo o
autor, essa absorcdo de dgua pode estar diretamente relacionada tanto ao método, quanto a
duracdo da moagem no almofariz. Esse trabalho demonstrou ainda, através de espectros, a
diferenca de porcentagem de transmitancia em relacdo a banda caracteristica da ligagdo OH
e que a re-exposicdo do KBr seco ao ar ambiente do laboratério por 24 horas resultou em um
aumento de massa de 0,08% no KBr. Ele chamou essa higroscopicidade de “umidade normal”.
Adicionalmente, as mesmas absorcdes observadas na faixa entre 750 e 1750 cm™ para a
pastilha de KBr, foram encontradas para o NaCl (Figura 7).

Apesar dessa higroscopicidade ser considerada normal, podem ser adotadas
estratégias para minimiza-las. Aumentar a temperatura de secagem pode ser uma alternativa,
desde que nao degrade os reagentes. O NaCl pode ser seco a temperaturas controladas
superiores a 150°C. Utilizar estufas a vacuo também pode ser uma forma eficaz de diminuir a
umidade. Pode-se ainda, apds secagem, utilizar dessecadores mais eficientes que além da
silica gel, utilizam pentdxido de fésforo anidro (P,Os) ou cloreto de célcio (CaCl,) anidro como
secante. Por ultimo, evitar a exposicao prolongada ao ar Umido antes e durante o preparo da
pastilha, melhorando a agilidade do processo. Nesse caso, realizar o pastilhamento em
atmosfera controlada, como em uma glove box com ar seco ou gas inerte também pode ser
uma opcao.
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Figura 6. Espectro vibracional na regido do infravermelho médio para a pastilha de NaCl antes da
retirada da umidade (antes da secagem) e apds secagem com destaque na regido caracteristica do
estiramento de ligagdes OH da agua. A transmitancia apresentada é a média das triplicatas
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Fonte: elaborada pelo autor.

Figura 7. Comparagdo entre espectros vibracionais na regiao do infravermelho médio para as
pastilhas de KBr e NaCl antes e apds a secagem. A transmitancia apresentada é a média das
triplicatas realizadas.
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Fonte: elaborada pelo autor.
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4.2 Analise das matrizes com adi¢dao de um analito

Para testar o cloreto de sddio como matriz em uma andlise de FT-IR, incorporou-se
durante o pastilhamento um padrdo de cafeina com massa conhecida. A fim de que somente
o tipo de sal fosse uma varidvel no experimento, o padrdao de cafeina foi adicionado as
pastilhas com os sais secos individualmente e na mesma proporgao (cerca de 1% m/m). Além
disso, o pastilhamento e a andlise com o analito foram conduzidos em triplicata para ambos
0s sais.

Com o KBr, foram gerados os espectros apresentados na Figura 8, nos quais é possivel
observar que o espectro para cafeina apresenta o padrdo tipico para essa substancia, com
bandas em suas regides caracteristicas das ligacdes quimicas (NIST, c2023). Esta substancia
pertence ao grupo dos alcaldides, que sdo aminas formadas por anéis heterociclicos que
contém nitrogénio (Pavia et al., 2018). As bandas de caracterizacdo da cafeina podem ser
observadas na Figura 8, a esquerda.

Figura 8. A esquerda, espectro no infravermelho do padrao cafeina e a direita, suas bandas
caracteristicas identificadas
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Fonte: elaborada pelo autor.

A Figura 9 abaixo mostra a comparacdo entre os espectros vibracionais obtidos na
regido do infravermelho do analito de cafeina nas pastilhas de KBr e NaCl. Nela, é possivel
observar que a transmitancia do NaCl foi afetada. Isso ocorreu devido a opacidade das
pastilhas (mostrada na Figura 10). Apesar de terem sido preparadas com a mesma técnica e
com a menor variacdo de massa possivel, elas ndo ficaram tdo transparentes quanto as
pastilhas feitas com KBr em nenhum dos testes, como pdde ser observado nas Figuras 2 e 3
da secdo da metodologia e na Figura 10 abaixo.
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Figura 9. Comparagao entre espectros vibracionais na regiao do infravermelho médio para as
pastilhas de KBr e NaCl contendo a amostra de cafeina. A transmitancia apresentada é a média das
triplicatas realizadas.
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Essas diferencas estdo relacionadas as propriedades dpticas e estruturais desses sais
ou ainda associada a fatores como indice de refracao, higroscopicidade, espessura da pastilha
e qualidade do preparo. Adicionalmente, o KBr apresenta maior transmitancia na regidao do
infravermelho médio se comparado ao NaCl.

Como visto na Figura 9, a média das trés medicdes (triplicatas) para as pastilhas de KBr
e NaCl confirmou a presenca das mesmas bandas no espectro. Apesar de o NaCl apresentar
uma menor porcentagem de transmitancia, os espectros sdao extremamente semelhantes, o
gue permite a andlise qualitativa da cafeina. A identificacdo foi possivel gracas as bandas
caracteristicas localizadas na regido de impressao digital, que se estende de aproximadamente
1500 cm™a 400 cm™. Um ponto importante é que a maior absorg¢do de umidade do NaCl, que
aparece como uma banda mais intensa na regidao da ligacdo OH, ndo prejudicou a identificacdo
da cafeina. Isso ocorre porque a banda de absor¢do da dgua esta em uma regido de nimero
de ondas diferente daquelas usadas para caracterizar o analito.

m REVISTA CIENTIFICA
SENAI-SP

Revista Cientifica SENAI-SP — Tecnologia, Inovagdo & Educagdo, SGo Paulo, SP, v. 3, n.4, p.52-67, maio-julho, 2025.



REVISTA CIENTIFICA
SENAI-SP

Figura 10. Triplicatas dos pastilhamentos de amostra de cafeina em NaCl com cafeina
1T}

Fonte: acervo préprio

Os resultados apresentados reforcam o objetivo principal do uso dessa técnica em uma
aula de quimica instrumental. Além de familiarizar os alunos com o equipamento, com a
técnica de pastilhamento e os procedimentos de operacdo na pratica, o treinamento em aula
também visa desenvolver habilidades metddicas de atengao aos detalhes e organizagao. Tais
competéncias sdo de grande importancia para a industria, especialmente no setor analitico,
gue busca continuamente mitigar erros técnicos para assegurar a maxima qualidade dos
resultados.

Ao final, a utilizacdo de um reagente mais econd6mico como o NaCl, que se mostrou
igualmente eficaz para a andlise se destaca como uma vantagem significativa. Essa escolha
permite que mais alunos tenham a oportunidade de participar ativamente adquirindo nao
apenas o conhecimento técnico, mas também as habilidades essenciais que a industria
analitica tanto valoriza.

5 CONCLUSAO

Apds o processo de preparo, as pastilhas feitas com NaCl apresentaram uma boa
aparéncia fisica, muito similar aquelas produzidas com KBr. A diferen¢a notavel foi a maior
opacidade da pastilha de NaCl, o que pode ser atribuido a sua alta higroscopicidade. Porém,
as analises dos espectros, contendo o analito, comprovaram que as variagdes entre as
pastilhas ndao prejudicaram o resultado obtido, mostrando sua viabilidade para fins
educacionais. O uso de estufa a 150°C por um periodo prolongado, seguido de
armazenamento em dessecador com silica gel, pode minimizar a interferéncia da umidade.
Além disso, a rapida execugdo do pastilhamento apds a retirada do sal do dessecador é crucial.
Como sugestdo para um trabalho futuro, fica a possibilidade de quantificacao das diferencas
observadas e a aplicacdo de uma anadlise estatistica mais aprofundada para verificar se ha
diferenca significativa entre os resultados. Embora a técnica de FT-IR ndo seja a mais eficiente
para analises quantitativas, a matriz de NaCl demonstrou resultados muito promissores para
a andlise qualitativa, validando seu uso neste experimento.

Considerando que a troca do KBr pelo NaCl é uma alternativa de baixo custo, ideal para
aulas, este trabalho valida a sua utilizacdo como uma valiosa ferramenta de aprendizado. O
uso do cloreto de sédio permite que os alunos pratiquem a técnica de pastilhamento, facam
a analise instrumental e a identificacdo de compostos organicos. Por isso, encorajamos
professores e instrutores a adotarem o procedimento aqui desenvolvido.
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