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ESPECTROSCOPIA NO INFRAVERMELHO POR
TRANSFORMADA DE FOURIER (FT-IR): ANALISE
QUALITATIVA DE AMOSTRAS LIQUIDAS E SOLIDAS DE
COMPOSTOS ORGANICOS, INORGANICOS E
POLIMERICOS; ANALISE QUALITATIVA POR
REFLEXAO TOTAL ATENUADA (ATR), REFLETANCIA
DIFUSA (DRIFT), ANALISE QUANTITATIVA DO INDICE
DE HIDROXILA EM RESINAS PBLH. FAIXA DE
OPERACAO NO INFRAVERMELHO PROXIMO E MEDIO

DESCRICAO

Descricdo do STE

Na espectroscopia no infravermelho séo estudados os espectros de absorcdo de
substancias na regido do infravermelho, de 10000 a 100 cm™. As faixas espectrais abrangem
as regides do infravermelho proximo (NIR), 14290 a 4000 cm™, do infravermelho médio
(MIR), 4000 a 666 cm™, e do infravermelho distante (FAR), 700 a 200 cm™. Nestas analises,
a radiacdo de infravermelho é absorvida e convertida pela molécula em energia de vibracao.
A absorcdo € quantizada e 0s espectros vibracionais aparecem como bandas. O que se mede é
a fracdo de energia transmitida em relacdo a energia incidente em determinado nimero de
onda (cm™) ou comprimento de onda (um).

O espectrometro de infravermelho com transformada de Fourier (FT-IR) é o
instrumento que mede a transmitadncia ou absorvancia das substancias analisadas. Ha
deteccdo simultdnea de varios comprimentos de onda. Alguns acessorios sdo utilizados
acoplados aos espectrometros FT-IR. O ATR é o acessorio utilizado para analise de
superficie de materiais por reflexdo total atenuada. Neste experimento, a radiagdo que passa
através do cristal reflete totalmente na sua superficie interna. Quando um material que
absorve radiagdo seletivamente é colocado em contato com um cristal, o feixe penetrara
numa camada fina da superficie da amostra e perderd energia naqueles comprimentos de
onda nos quais o material absorve. J& 0 UATR é o acessério utilizado para analise de
superficie de materiais por reflexdo total atenuada universal. Neste acessorio, um cristal
composto de um diamante ATR estd em contato direto com um elemento focalizador de
ZnSe. O elemento focalizador fornece o interfaceamento otico da radiacdo infravermelha
para o cristal de diamante. E, por fim, o DRIFT é o acessorio utilizado para analise de
superficie de materiais por refletdncia difusa. Neste experimento, a radiagéo infravermelha,
difusamente espalhada, € coletada por espelhos e direcionados ao detetor, ndo existindo o
problema de contato Gtico.

A Figura 1 exemplifica um espectro de infravermelho, que é o registro gerado pelo
espectrometro de infravermelho em forma de bandas (absor¢des ou picos), quando uma
substéncia e submetida a uma fonte de infravermelho, constituindo um espectro de absorcao.
As bandas sdo caracterizadas pela sua posi¢do em comprimento de onda (um) ou nimero de
onda (cm™) e intensidade (% de T ou A).
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Figura 1 — Exemplo de um resultado de uma analise FT-IR.
Sequéncia ordenada de atividades e tarefas para a prestacéo do STE

A sequéncia ordenada de atividades e tarefas que seréo realizadas no LAAI para a
prestacdo do servico técnico especializado na &rea de andlise de espectroscopia no
infravermelho é descrita em detalhes a partir do seguinte ordenado de etapas:

e Etapa 1. Reunido inicial com o solicitante para a definicdo dos parametros a
serem utilizados nas analises e verificacdo da possibilidade de atendimento: Inicialmente, por
uma reunido técnica, o solicitante e a equipe da ICT definem os melhores parametros a serem
utilizados nas analises (faixa de operacdo, preparacdo de amostra, tipo de acessoério utilizado,
entre outros). Reserva-se o direito a equipe da ICT de avaliar a possibilidade de atendimento
diante das condicBes disponiveis no laboratério, concordando ou recusando as analises. Todas as
etapas de andlise sdo discutidas, definindo-se os relatorios a serem entregues, prazos, e as
reunides de acompanhamento, se assim acordados.

e Etapa 2. Recebimento das amostras: Apos a reunido inicial e com a definicao
dos parametros de analise, ocorre o recebimento das amostras nas condigdes previamente
estabelecidas entre o solicitante e a equipe da ICT. As amostras sdo armazenadas em
dessecador até a realizacdo dos ensaios. As condi¢cGes ambientais sdo mantidas e controladas,
por meio de equipamentos de ar condicionado, desumidificador e termohigrémetro, para a
manutencéo da integridade das amostras.

e Etapa 3. Ensaio/analise: Nesta etapa, acontece 0 ensaio de espectroscopia no
infravermelho propriamente dito, no qual é obtido um espectro de absorcdo. As condigdes
ambientais sdo mantidas e controladas, por meio de equipamentos de ar condicionado,
desumidificador e termohigrémetro, para o adequado funcionamento dos equipamentos do
laboratorio.



e Etapa 4. Andlise dos resultados obtidos nas analises/ Elaboragdo de
Relatorios: Uma analise minuciosa dos resultados € realizada pela equipe do laboratério apos
as andlises de espectroscopia no infravermelho. Nesta etapa, € realizada a analise do espectro
de absorcdo obtido, juntamente com sua tabela de picos. Uma vez concluidas todas as etapas
anteriores, a equipe da ICT procedera a confecgdo do relatorio acordado no inicio do projeto
com o solicitante. Juntamente com o relatério serdo entregues todas as outras informacdes
previamente acordadas entre a equipe da ICT e o solicitante, em midias também definidas
previamente.

Pessoal envolvido para realizagéo do STE

O pessoal da ICT necessario para a prestacdo da STE relacionado com a area de
analise de espectroscopia no infravermelho é o efetivo do Laboratério de Anélises
Instrumentais (LAAI) da Secdo de Sintese e Caracterizacdo (APR-PSC) da Divisdo de
Propulsédo (APR) da ICT/IAE. A eles, de acordo com o Regimento Interno do Instituto de
Aerondutica e Espago, cabe a realizacdo de pesquisas, desenvolvimento e analises fisico-
quimicas de caracterizacdo de propelentes, protecGes térmicas, revestimentos e/ou seus
componentes.

Tabela 1 — Defini¢éo de pesquisadores envolvidos.

Servigo técnico especializado Pesquisadores envolvidos

Espectroscopia no infravermelho por| Todo o efetivo do Laboratério de
transformada de Fourier (FT-IR): andlise | Andlises Instrumentais (LAAI) da
qualitativa de amostras liquidas e sélidas de | ICT/IAE. Por ser a especialista mais
compostos  organicos, inorganicos e | experiente, a servidora civil Elizabeth da
poliméricos; analise qualitativa por reflexdo | Costa Mattos sera imcumbida de chefiar
total atenuada (ATR), refletincia difusa | as atividades do STE em analise de
(DRIFT), andlise quantitativa do indice de | espectroscopia no infravermelho.
hidroxila em resinas PBLH. Faixa de
operacdo no infravermelho proximo e
medio.

Tabela 2 — Numero de servidores envolvidos nas etapas do STE.
Etapal | 1 Servidor de Nivel Superior
Etapa2 | 1 Servidor de Nivel Técnico

Etapa3 | 1 Servidor de Nivel Técnico
Etapa4 | 1 Servidor de Nivel Superior

Insumos, equipamentos e laboratorios utilizados para a realizagdo do STE

O laboratério que sera requerido é o Laboratério de Analises Instrumentais (LAAI),
disponivel na infraestrutura da ICT/IAE. Reforca-se que o laboratdrio dispGe de servidores de
nivel superior e de um corpo técnico preparados para a realizagdo do servigco técnico
especializado na area de analise de espectroscopia no infravermelho.

Para a realizacdo do STE, uma quantidade diversa de insumos pode ser requerida de
acordo com a especificidade do ensaio, como por exemplo, solventes e células de KBr. Durante



a fase de alinhamento do servigo, mediante intermédio de Fundacgdo de Apoio, € acordado quais
insumos deverdo ser adquiridos para o atendimento completo do pedido feito pelo solicitante do
ensaio.

Para a execugao deste servico serdo utilizados os equipamentos: Espectrometro FT-IR
FRONTIER da PerkinElmer, ar condicionado, termohigrometro e desumidificador. Em geral,
sdo utilizados também instrumentos para a preparacdo da amostra, tais como pingas, espatulas,
alicates de corte, alicates de manuseio, tesouras, estiletes, dentre outros dependendo da
especificidade da amostra. Inerentemente, sdo utilizados computadores, programas
computacionais (software do equipamento, editor de texto e planilhas eletrbnicas) para o
tratamento dos resultados e para elaboracdo dos relatérios. Sao utilizados também materiais
basicos de seguranca do trabalho (EPI). Os equipamentos e instrumentos utilizados variam
conforme a solicitacdo do requisitante da analise, sendo necessario a consulta prévia ao
laboratdrio.

Cronograma de execucéo do STE

Utilizando como referéncia as etapas explicitadas acima para uma Unica amostra,
estima-se que o0s tempos de execuc¢do atendam ao cronograma disposto na Tabela 3. Em caso
de duplicata e triplicata, os custos da etapa 3 € multiplicado por 2 ou 3, respectivamente. Os
tempos de execucdo de cada etapa podem variar em fungdo da complexidade da analise a ser
atendida pelo STE.

Tabela 3 — Cronograma das etapas para realizagéo do STE.

Etapal | 0,5h
Etapa2 [ 0,5h
Etapa3 | 1h
Etapa4 |2h

Eventuais certificacdes e garantias dos resultados obtidos do STE

Apbs a realizacdo das analises requeridas, o laboratorio emitira o relatério final de
acordo com os procedimentos padronizados pelo laboratério de acordo com as normas
especificas ASTM, sempre que possivel.

Formacao dos custos unitarios/globais do STE

Para o dimensionamento dos custos, o setor administrativo da ICT/IAE sera
responsavel por estabelecer o custo da Hora Laboratorio (HL), da Hora Computador (HC) e
do Homem Hora (HH) referentes a ICT/IAE. Para a HL, tem-se como composi¢ao as horas
em energia, do custo de manutencdo de operacionalidade do equipamento e do custo de
obsolescéncia do equipamento diluido em horas utilizadas pelo STE. Para a HC, considera-se
0 custo dos programas utilizados, de sua atualizagdo e de sua obsolescéncia. Para o HH,
estabelecem-se os valores referentes aos custos de servicos de funcionarios de Nivel Superior
e Nivel Médio. A tabela a seguir exibe a composicao de custos com base nos valores de HL,
HC e HH supracitados.



Tabela 5 — Composi¢ao de custos.

Mao de Obra Dedicada Valor por Hora Valor Total
Nivel Superior R$ 189,81 R$ 94,91
Nivel Técnico R$ 109,24 R$ 0,00

SUBTOTAL R$ 94,91
Nivel Superior . 0 R$ 189,81 R$ 0,00
Nivel Técnico Recebimento de amostra 05 R$ 109,24 RS 54,62
SUBTOTAL R$ 54,62
Nivel Superior 0 R$ 189,81 R$ 0,00
Nivel Técnico 1 R$ 109.24 R$ 109,24
SUBTOTAL R$ 109,24
Nivel Superior 2 R$ 189,81 R$ 379,62
Nivel Técnico 0 R$ 109.24 R$ 0,00
SUBTOTAL R$ 379,62
TOTAL R$ 638,39




Equipamentos

Atividade

J— - Custo de
; . Custo do Poténcia do Tempo de Tempo de Vida - -
Tipo de Equipamento ; o ] ] . R Manutencédo | Custo de Energia
; ] Equipamento BMP (n° de carga) | Equipamento Equipamento Equipamento Util estimado
(Dedicado ou de Apoio) . por horade | (R$0,78 por k\Wh)
(RS) (kW) ligado (h) (h) uso (R$h)
Dedicado ESPC""I"F'f"" FT- 1749669 R$350.000,00 0.8 1 175320 R$7,00 R$0,62
Apoio C°"d'°";’r'ad°r de 2135276 R$4.000,00 2 1 70128 R$2,00 R$1,56
Apoio Desumidificador 679617 R$3.000,00 0.4 1 175320 R$0,20 R$0,31
Apoio Datalogger 686177 R$3.000,00 0.004 1 131490 R$0,20 R$0,00
Dedicado Computador 1749676 R$15.000,00 0,020 1 87660 R$1,00 R$0,02
Dedicado Computador 1963365 R$8.000,00 0,020 2 87660 R$1,00 R$0,03
Dedicado C°"d‘°“;r:ad°r 45 1808772 R$4.000,00 2 2 87660 R$2,00 R$3,12




Tabela 6 — Valores finais das etapas.

Miio de Obra Dedicada| RS 258,77 Mo de Obra Dedicada | g 399 65
Consumo de energia R$ 2,51 Consumo de energia R$ 3,15
Valor de insumos R$ 0,00 Valor de insumos RS 0,00
Custo manutencao Custo manutengio
Equipamentos R$ 10,40 Equipamentos RS 6,00

Depreciacio dos

Depreciacio dos .
Equipamentos

Equipamentos R$ 2,26 RS 0,27

Depreciacao de Depreciacio de
Instalacées R$ 0,00

Instalaiﬁes RS 0,00

Valor Total do ensaio: Soma dos valores da Tabela 6: R$ 662,99

OBS: A estimativa de custo por analise foi feita considerando-se analises
realizadas sem necessidade de preparacdo da amostra e sem a utilizacdo de
acessorios acoplados ao espectrometro. Custos de analises em condicdes diferentes
destas serdo fornecidos sob consulta.

Informaces que a contratante deve apresentar para apreciacdo do grau de inovacéo do
STE

De acordo com o estabelecido na Politica de Inovacdo da ICT/IAE, a contratante
deve apresentar mediante Carta ao Instituto um compéndio de informacgdes acerca da
necessidade de realizacdo de STE e que estejam enquadrados nos objetivos da Lei de
Inovacao de n° 10.973/04, mais especificamente os artigos 4°, 6°, 8°, 9° e 22°, e devidamente
verificados pelo Chefe da VDIR-GI/IAE. Um encaminhamento formal sera enviado para a
Coordenadoria de Gestdo da Inovacdo (DCTA-CGI), para enfim serem aprovados pelo
Diretor da ICT/IAE.



