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Resumo: A espectroscopia no infravermelho médio com transformada de Fourier (FTIR) é uma
técnica alternativa de quantificagcdo rdpida, facil manuseio, baixo custo e ampla aplicabilidade. O
presente estudo utilizou-se da FTIR associada a analise de regressao linear pelo método dos minimos
qguadrados e andlise grafica dos espectrogramas para quantificar diferentes concentragdes de
metanol, etanol e propanol em solugdes-padrdo. As concentracdes das solucdes foram 0,1%; 0,25%;
0,5%; 1%; 2%; 3%; 4%; 5%; 10%; 20%; 30%; 40%; 50%; 60%;75% e 99,9 % de metanol, etanol e
propanol. Observaram-se picos de absorbancia de 0,106 para metanol; 0,070 para etanol e 0,143
para propanol, que correspondem aos numeros de onda 1017,0; 1043,7 e 1125,7 cm™,
respectivamente. A relacdo absorbancia vs. concentracdao de alcoois metanol, etanol, e propanol
mostrou as seguintes equacdes: y = 0,0055x + 0,0427 com R% de 0,9893; y = 0,0061x + 0,0928 com R?
de 0,9937 e y = 0,002x + 0,0475 com R? de 0,9938, descrevendo a concentracdo de alcool para um
determinado volume de solu¢do. A técnica mostrou boa aplicabilidade na determinac¢ao de alcoois
metanol, metano e propanol na faixa de concentracdo de 2% a 60%.

Palavras-chave: alcoois, determinacao, FTIR

Introdugdo
Existem atualmente varios métodos para quantificacdo de dlcool em solugbes, entre eles
estdao os métodos fisico-quimicos, métodos utilizando cromatografia gasosa, cromatografia liquida de
alta performance (HPLC), métodos espectrograficos de infravermelho e métodos enzimaticos (FARIA

et al.,, 2007). Uma das técnicas de analise amplamente difundida atualmente é a técnica de
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espectroscopia no infravermelho médio com transformada de Fourier (FTIR), devido ao seu baixo
custo na instrumentacdo, alta velocidade da aquisicdo de dados, facilidade de operacao, além de
diminuir os gastos com reagentes e amostra, sendo ainda uma técnica ndo destrutiva, permitindo
determinagdo direta e rdpida de varias propriedades sem pré -tratamento das amostras (SOARES et
al., 2011).

A espectroscopia de infravermelho pode ser aplicada para determinagGes quantitativas e
gualitativas de espécies moleculares de todos os tipos (MEDEIRQS, 2009).

Essa determinacdo se faz importante em diversas dreas, como de combustiveis, bebidas,
agricultura, polimeros, cosméticos, alimentos, pesquisa, entre outros. E amplamente utilizada para
determinacdo de adulteracdo na quantidade de aditivos de gasolina, adulteracdo de bebidas e na
pesquisa de um modo geral. Nesse ponto, ela abre um grande patamar para utilizagdo, por ser de
baixo custo e facil instrumentalizacdo. Portanto, objetivou-se nesse trabalho avaliar a aplicacdo da

técnica de espectroscopia de infravermelho FTIR para a quantificagcdo de dlcoois em solugdo.

Material e Métodos

O experimento foi conduzido no Laboratério de Analise de Sistemas Sustentaveis — LASS, da
Embrapa Amazonia Oriental, em Belém — PA. Foram preparadas as solucdes-padrdo de concentracao
0,1%; 0,25%; 0,5%; 1%; 2%; 3%; 4%; 5%; 10%; 20%; 30%; 40%; 50%; 60%; 75% e 99,9 % sendo
utilizados os alcodis Metanol (99,9% HPLC), Etanol (99,5% PA) e Propanol (99,8% HPLC). A leitura das
solucdes-padrao para obtencdo dos perfis de espectrograma foi realizada em aparelho
espectrofotdmetro de infravermelho, modelo CARY 360 FTIR (Agilent), com auxilio do mddulo
acessorio ATR (Reflectancia Total Atenuada). As amostras foram analisadas na faixa espectral de
4000-400 cm™, sendo utilizados os modos de absorbancia e a técnica ATR para as medicdes de FTIR.
Os espectrogramas obtidos foram trabalhados no software OriginPro8, para a analise grafica e os
dados no Microsoft Excel.

Para a determinacdo das concentracdes dos alcoois, foi elaborada uma regressdo
relacionando os picos de absorbancia com a quantidade conhecida de dlcool em mL para cada
solucdo, partindo do principio de que a quantidade de luz absorvida é diretamente proporcional a

concentragao.
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Resultados e Discussao

A partir das andlises de espectroscopia, foram observados os picos de absorbancia de 0,106
para metanol; 0,070 para etanol e 0,143 para propanol, que correspondem aos numeros de onda
1017,0; 1043,7 e 1125,7 cm'l, respectivamente.

A relacdo de concentracdo vs. absorbancia foi tratada por meio de regressao linear pelos
minimos quadrados, tendo-se a partir dai a equagdo: y = a + bx, onde y é a absorbancia; x é a
concentracdo; a = intersecdo com o eixo y, quando x é igual a zero; e b é a inclinacdo da curva
analitica, ou sensibilidade (INMETRO, 2010). Para a relagao absorbancia vs. concentracdo de alcoois
metanol, etanol, e propanol, foram encontradas as seguintes equacdes: y = 0,0055x + 0,0427 (Figura
01); y = 0,0061x + 0,0928 (Figura 02) e y = 0,002x + 0,0475 (Figura 01) que descrevem a concentracao

de dlcool para um determinado volume de solucao.
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Figura 01 - Espectros de absor¢do no infravermelho médio para propanol 2%, 3%, 4%, 5%, 10%, 20%,

60% nas bandas de absor¢do caracteristicos do metanol, etanol e propanol.
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A analise de linearidade mostra a habilidade de um método em gerar resultados que sejam
diretamente proporcionais a concentragdo do analito em amostras, em uma determinada faixa de
concentragdo (INMETRO, 2011). A técnica foi utilizada como método quantitativo, semelhante ao
método proposto pela norma NBR 15568, da ABNT, para a determinag¢ao do teor de biodiesel no
diesel. O método proposto tem como base a construcdo de modelos de regressdao por minimos
quadrados parciais, com uso das regides do espectro caracteristicas das liga¢cdes C-O (1100-1200 cm’
') e C=0 (1735- 1750 cm™) presente nos ésteres (ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS,
2008).

Conclusao
A técnica demonstra margem para a aplicacao da técnica de espectroscopia de infravermelho
FTIR para a determinacdo dos alcoois metanol, etanol e propanol em solu¢des aquosas na faixa de

concentragdo de 2% a 60%.

Referéncias Bibliograficas

ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS. NBR 15568:2008: biodiesel - determinagdo do teor
de biodiesel em dleo diesel por espectroscopia na regido do infravermelho médio. Rio de Janeiro,
2008.

FARIA, R. C. M.; REZENDE, M. J. C.; PINTO, A. C. Quantificacdo de misturas biodiesel: diesel:
desenvolvimento, validagdo e aplicagdo de uma nova metodologia empregando cromatografia gasosa
espectroscopia de massas. In: CONGRESSO BRASILEIRO DE PESQUISA E DESENVOLVIMENTO EM
PETROLEO E GAS, 4., 2007, Campinas. Artigos e resumos. [Natal]: ABPG; [Campinas]: Unicamp, 2007.

INMETRO (Brasil). Orientag6es sobre validagdo de métodos e ensaios quimicos, DOQ-CGCRE-008.
[Rio de Janeiro], 2011. Revisdo 04 —JUL/2011.

MEDEIROS, A. R. B. Uso de ATR/FTIR e FTNIR associados a técnicas quimiométricas para
quantificacdo de aditivos em gasolina automotiva. 2009. 76 f. Dissertacdo (Mestrado em Quimica) -
Universidade Federal de Brasilia, Brasilia, DF.

SOARES, I. P.; REZENDE, T. F.; PEREIRA, R. C. P.; SANTOS, C. G.; FORTES, I. C. P. Determination of
biodiesel adulteration with raw vegetable oil from ATR-FTIR data using chemometric tools. Journal of
the Brazilian Chemical Society, v. 22, n. 7, p. 1229-1235, jul. 2011.



	CAPA01
	Página 1

	Pre-textuais_2016

