Aula 15 - Espectroscopia de Infravermelho
por Transformada de Fourier (FTIR)

Bem-vindo a nossa jornada pelo fascinante mundo dos nanomateriais e suas caracterizacdes! Imagine que vocé

esta construindo uma casa com blocos de montar muito especiais, tao pequenos que mal pode vé-los. Para saber
se a casa esta firme, se os blocos estao conectados da maneira certa e se nado ha pecas estranhas misturadas,
voceé precisaria de ferramentas que pudessem "sentir" cada conexao. No universo dos nanomateriais, onde as
propriedades sao ditadas por estruturas em escala atdmica e molecular, essa "sensibilidade" € ainda mais crucial.

E aqui que a Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier, ou simplesmente FTIR, entra em cena.
Ela € como uma lupa molecular superpoderosa que nos permite "ver" as vibracdes dos atomos dentro das
moléculas, revelando suas identidades e como elas interagem. Entender o FTIR nao é apenas aprender sobre uma
técnica, mas adquirir uma ferramenta essencial para desvendar os segredos da matéria em nanoescala, seja para
criar novos medicamentos, eletrénicos mais eficientes ou materiais mais sustentaveis.

Ao final desta aula, vocé sera capaz de compreender os principios fundamentais da vibracdo molecular, explicar o
funcionamento de um espectrémetro FTIR e a importancia do interferdmetro de Michelson, e aplicar esse
conhecimento para identificar grupos funcionais, analisar a funcionalizacao, a pureza e as interacdes moleculares
em superficies de nanomateriais. Prepare-se para desvendar as "impressoes digitais" moleculares que definem o
comportamento desses materiais extraordinarios.



Fundamentos

A Danca Invisivel das Moléculas: Principios
da Vibracao Molecular

Vocé ja parou para pensar que, mesmo em um estado sélido, as moléculas nao estao paradas? Elas estdo em

constante movimento, vibrando como pequenas molas. Imagine que cada atomo em uma molécula € uma bola e
cada ligacao quimica é uma mola conectando essas bolas. Essas "molas" nao sao rigidas; elas podem esticar,
comprimir e dobrar de véarias maneiras. E essa danca incessante que a espectroscopia de infravermelho nos
permite observar.

() Conceito-chave: Quando a luz infravermelha (IR) incide sobre uma amostra, ela pode ser absorvida se
sua frequéncia corresponder exatamente a frequéncia natural de vibracao de uma ligacao especifica na
molécula. E como sintonizar um radio: vocé s6 ouve a musica quando a frequéncia do radio coincide com
a frequéncia da estacao.

Cada tipo de ligacao (por exemplo, C-H, O-H, C=0) e cada arranjo de atomos (um grupo funcional) possui um
conjunto unico de frequéncias vibracionais, criando uma "impressao digital" molecular.

Essa absorcao de energia faz com que a ligacao vibre com maior amplitude. Ao medir quais frequéncias de luz IR
sao absorvidas e em que intensidade, podemos inferir a presenca e, em certa medida, a quantidade de diferentes
grupos funcionais na amostra. Essa capacidade de identificar grupos funcionais é a pedra angular da analise por
FTIR, tornando-a indispensavel para entender a composicao quimica de materiais, especialmente aqueles em
nanoescala, onde a superficie e suas funcionalidades sao cruciais.



Desvendando os Movimentos: Estiramentos
e Deformacoes

As vibracdes moleculares nao sao aleatoérias; elas ocorrem em modos especificos, que podemos classificar em
duas categorias principais: estiramentos e deformacdes. Pense em um elastico: vocé pode estica-lo e encolhé-lo
(estiramento), ou pode dobra-lo e torcé-lo (deformacao). As ligacdes quimicas se comportam de maneira
semelhante, mas com mais complexidade.

Estiramentos Deformacoes

Envolvem a mudanca no comprimento da ligacao Envolvem a mudanca no angulo entre as ligacoes.

entre dois atomos. ., .
e Tesoura: dois atomos se movem um em direcao

e Simétricos: ambas as ligacdes esticam e ao outro
encolhem ao mesmo tempo e Balanco: ambos se movem na mesma diregao
encolhe

e Rotacao: um se move para frente, outro para
tras
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Cada um desses movimentos absorve energia IR em uma frequéncia caracteristica.

[J Fatores que influenciam a frequéncia de vibracao:

1. Forca da ligacao: ligacdes mais fortes vibram em frequéncias mais altas

2. Massa dos atomos: atomos mais leves vibram em frequéncias mais altas

Por exemplo, uma ligacao C=0 (dupla) vibrara em uma frequéncia mais alta do que uma C-0O (simples), e uma
ligacdo O-H (com hidrogénio leve) vibrara em uma frequéncia mais alta do que uma O-D (com deutério mais
pesado). Essa especificidade é o que nos permite identificar com precisao os grupos funcionais presentes em uma
amostra, fornecendo uma "impressao digital" molecular unica e detalhada.



A Evolucao da Espectroscopia IR: Por Que

Precisamos do FTIR?

Espectroscopia IR Dispersiva (Antiga)

Historicamente, os primeiros espectrémetros de
infravermelho eram dispersivos. Eles funcionavam de
forma analoga a um prisma, separando a luz IR em
suas diferentes frequéncias e varrendo-as uma a uma
sobre a amostra. Imagine que vocé esta tentando ouvir
todas as estacdes de radio, mas s6 pode sintonizar
uma por vez, e cada sintonizacao leva um tempo.

e Processo lento
o EXxigia amostras maiores
e Sensibilidade limitada

e Dificultava analise de materiais complexos

FTIR (Moderna)

No entanto, o avanco da ciéncia e da tecnologia,
especialmente no campo dos nanomateriais, exigiu
uma ferramenta mais rapida, sensivel e eficiente.
Precisdvamos de um método que pudesse capturar
todas as informacodes vibracionais de uma so vez,
como se pudéssemos ouvir todas as estacdes de radio
simultaneamente e depois separa-las digitalmente.

e Coleta de dados muito mais rapida
o Sensibilidade significativamente maior
e Analise de amostras pequenas

e Alta qualidade em segundos

Essa necessidade levou ao desenvolvimento da Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier

(FTIR).

O FTIR revolucionou a espectroscopia de infravermelho ao substituir o sistema dispersivo por um interferémetro e
um poderoso algoritmo matematico, a Transformada de Fourier. Essa mudanca fundamental permitiu a coleta de

dados muito mais rapidamente e com uma sensibilidade significativamente maior, abrindo portas para a analise de

amostras antes consideradas inviaveis. A capacidade de obter um espectro de alta qualidade em segundos tornou

o FTIR uma ferramenta indispensavel em laboratérios de pesquisa e industria, especialmente para o estudo de

nanomateriais, onde a quantidade de amostra pode ser limitada e as mudancas sutis sao de grande importancia.



Tecnologia Central

O Coracao do FTIR: O Interferometro de
Michelson

A magia por tras da velocidade e sensibilidade do FTIR reside em seu componente central: o interferdmetro de
Michelson. Esqueca os prismas e as fendas dos espectrometros antigos. Aqui, a luz infravermelha é tratada de

uma maneira completamente diferente, permitindo que todas as frequéncias sejam analisadas simultaneamente.

01 02 03

Entrada do Feixe IR Divisao do Feixe Reflexao

Um feixe de luz IR entra no Encontra um divisor de feixe Um feixe e refletido para um espelho
interferébmetro (espelho semitransparente) que fixo, outro para um espelho moével

divide o feixe em dois

04 05
Recombinacao Interferéncia
Os dois feixes retornam ao divisor e se recombinam Devido a diferenca de caminho, eles interferem criando

um padrao complexo

Imagine um feixe de luz IR que entra no interferémetro. Ele encontra um divisor de feixe, uma espécie de espelho
semitransparente que divide o feixe em dois. Um desses feixes é refletido para um espelho fixo, enquanto o outro é
transmitido para um espelho que se move. Quando esses dois feixes, um vindo do espelho fixo e outro do espelho
movel, retornam ao divisor de feixe, eles se recombinam. Devido a diferenca de caminho percorrido pelo feixe que
reflete no espelho movel, eles interferem entre si, criando um padrao de interferéncia complexo.

[J) Interferograma: Este padrdo, chamado interferograma, € uma representacao da intensidade da luz em
funcao da diferenca de caminho éptico. E como uma "assinatura" codificada de todas as frequéncias de
luz IR presentes na amostra, mas ainda nao esta na forma de um espectro que podemos interpretar
diretamente.

A beleza do interferémetro de Michelson € que ele coleta todas as informacdes de frequéncia de uma so vez, em
vez de varrer cada frequéncia individualmente, o que € a chave para a velocidade e eficiéncia do FTIR.



Decifrando o Codigo: Da Interferograma a
Espectro com a Transformada de Fourier

O interferograma gerado pelo interferdmetro de Michelson € um sinal complexo, uma superposicao de ondas de
diferentes frequéncias. Para nds, ele parece um emaranhado de dados sem sentido imediato. O desafio é
transformar esse sinal do "dominio do tempo" (ou, mais precisamente, do dominio da diferenca de caminho 6ptico)
para o "dominio da frequéncia", que é o formato de espectro IR que conhecemos e conseguimos interpretar
(absorbancia versus numero de onda).

va £ %
Interferograma Transformada de Fourier Espectro IR
Sinal complexo no dominio do Ferramenta matematica poderosa Absorbancia vs. numero de onda

tempo

E aqui que entra a Transformada de Fourier, uma poderosa ferramenta matematica. Pense nela como um maestro
gue consegue ouvir uma orquestra tocando uma sinfonia complexa e, a partir do som geral, identificar cada
instrumento e a nota que ele esta tocando. A Transformada de Fourier faz exatamente isso com o interferograma:
ela decompde o sinal complexo em suas componentes de frequéncia individuais.

O resultado dessa transformacao é o espectro de infravermelho convencional, onde cada pico corresponde a uma
frequéncia especifica de vibracao molecular e sua intensidade indica a quantidade de absorcao. Essa capacidade
de processar o interferograma de forma rapida e eficiente € o que confere ao FTIR suas principais vantagens.

Vantagem de Fellgett Vantagem de Jacquinot

(ou multiplex) (ou de abertura)

Todas as frequéncias sao medidas simultaneamente, Permite uma maior passagem de luz, o que melhora
resultando em um tempo de aquisicao muito mais significativamente a relacao sinal-ruido, tornando o
rapido. FTIR extremamente sensivel, mesmo para amostras

pequenas ou diluidas.



Por Que o FTIR e o Campeao: Vantagens e
Aplicacoes Iniciais

Agora que entendemos 0 mecanismo, podemos apreciar plenamente por que o FTIR se tornou a técnica padrao
para a espectroscopia de infravermelho. Suas vantagens sobre os sistemas dispersivos sdo notaveis e impactam
diretamente a qualidade e a eficiéncia das analises.

Velocidade de Aquisicao Sensibilidade

Incomparavel, permitindo a coleta de multiplos Dramaticamente maior, possibilitando a analise de
espectros em segundos, crucial para estudos de amostras com baixa concentracao de analito ou
cinética ou amostras instaveis. em pequenas quantidades.

Resolucao Espectral Relacao Sinal-Ruido

Superior, distinguindo picos muito préximos e Alta, garantindo espectros mais limpos e
fornecendo informacdes mais detalhadas sobre a confiaveis, minimizando a interferéncia de ruidos
estrutura molecular. aleatorios.

Essas caracteristicas tornaram o FTIR indispensavel em uma vasta gama de aplicacdes, desde a identificacao de
polimeros e a garantia de qualidade na industria farmacéutica até a analise de contaminantes ambientais.

Para o estudo de nanomateriais, essas vantagens sao ainda mais criticas. Muitas vezes, trabalhamos com
guantidades minimas de amostra, e as informacdes sobre a superficie sao sutis, mas determinantes para as
propriedades do material. O FTIR nos permite capturar esses detalhes com a precisao e a velocidade necessarias.

Conceito Espectroscopia IR Dispersiva Espectroscopia IR por FTIR
Principio Varredura de frequéncia Interferometria + Transformada de
Fourier
Velocidade Lenta (varre uma frequéncia por Rapida (todas as frequéncias
vez) simultaneamente)
Sensibilidade Baixa Alta (melhor relacao sinal-ruido)
Resolucao Limitada Alta
Sinal/Ruido Baixo Alto
Complexidade Mecanica (fendas, prismas) Optica (interferémetro) e

Computacional (Transformada)



Aplicacoes em Nanomateriais

FTIR e o Mundo Nano: Identificacao de
Grupos Funcionais em Superficies

No universo dos nanomateriais, a superficie é tudo. Devido a sua alta area superficial em relacao ao volume, as
propriedades de um nanomaterial sdo frequentemente dominadas pelas interacées que ocorrem em sua superficie.
A funcionalizacao, ou seja, a modificacao quimica da superficie de um nanomaterial com grupos funcionais
especificos, € uma estratégia chave para ajustar suas propriedades e adapta-lo a aplicacdes diversas, como
biossensores, catalise ou entrega de medicamentos.

(J Pergunta-chave: Mas como podemos ter certeza de que a funcionalizacao foi bem-sucedida? Como
confirmamos que 0s grupos quimicos desejados foram realmente ancorados na superficie do
nanomaterial?

O FTIR é a ferramenta ideal para responder a essas perguntas. Ao analisar o espectro de infravermelho de um
nanomaterial antes e depois da funcionalizacao, podemos observar o aparecimento ou 0 aumento da intensidade
de bandas de absorcao caracteristicas dos grupos funcionais introduzidos.
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Grupos Carboxilicos (- Grupos Amina (-NH.) Controle de Qualidade
COOH) Bandas em torno de 3300-3500 Capacidade de "ver" modificacdes
Picos em torno de 17700 cm™ (C=0) cm™"e 1600 cm™ moleculares na superficie & crucial
e banda larga em 3000-3500 cm™ para desenvolvimento

(O-H)

Por exemplo, se vocé esta funcionalizando nanoparticulas de ouro com um ligante contendo grupos carboxilicos (-
COOH), o FTIR pode revelar picos em torno de 1700 cm™ (C=0) e uma banda larga em 3000-3500 cm™ (O-H),
confirmando a presenca desses grupos. Da mesma forma, a introducao de grupos amina (-NH,) pode ser
detectada por bandas em torno de 3300-3500 cm™ e 1600 cm™". Essa capacidade de "ver" as modificacoes
moleculares na superficie € crucial para o controle de qualidade e para o desenvolvimento de hanomateriais com
funcionalidades precisas e controladas.



Alem da Identificacao: Analise de
Funcionalizacao e Pureza

A utilidade do FTIR em nanomateriais vai além da simples identificacao de grupos funcionais. Ele também é uma

ferramenta valiosa para avaliar a extensao da funcionalizacao e a pureza da amostra. Em muitos casos, nao basta

saber se um grupo funcional esta presente; precisamos ter uma ideia de quanto dele esta Ia e se ha contaminantes

indesejados.

Avaliacao de Funcionalizacao

Embora o FTIR seja primariamente uma técnica
qualitativa, a intensidade relativa das bandas de
absorcao pode fornecer informacdes semi-
guantitativas sobre o grau de funcionalizacao.

Por exemplo, comparando a intensidade de uma banda
de um grupo funcional introduzido com a intensidade
de uma banda intrinseca do nanomaterial, podemos
estimar a proporcao de funcionalizacao.

Essa andlise é fundamental para otimizar as condicdes
de sintese e garantir que o nanomaterial tenha a
densidade de grupos funcionais desejada para sua
aplicacao.

Verificacao de Pureza

Além disso, o FTIR é excelente para verificar a pureza
de um nanomaterial. Durante a sintese, € comum que
residuos de reagentes, solventes ou subprodutos
permanegcam na amostra.

O espectro FTIR pode revelar a presenca desses
contaminantes, que geralmente possuem suas
proprias "impressodes digitais" moleculares. A
deteccao de picos inesperados pode indicar a
necessidade de etapas de purificacao adicionais.

Por exemplo, a presenca de bandas de carbonato
pode indicar contaminacao por CO, ou residuos de
precursores.

Essa capacidade de monitorar a pureza é vital para garantir a qualidade e a reprodutibilidade dos hanomateriais

produzidos.



O Dialogo Molecular: Interacoes em
Nanocompositos e Materiais Hibridos

O desenvolvimento de nanocompadsitos e materiais hibridos € uma area de pesquisa e aplicacao intensa. Esses
materiais combinam dois ou mais componentes, onde pelo menos um deles esta na hanoescala, para criar um

material com propriedades sinérgicas que superam as dos componentes individuais. A chave para essa sinergia
reside nas interagcoes moleculares que ocorrem na interface entre os diferentes componentes.

Imagine um nanocompadsito onde nanoparticulas de silica sado dispersas em uma matriz polimérica. Se houver uma
forte interacao entre a superficie da silica e as cadeias do polimero, o material resultante pode ser
significativamente mais resistente ou ter propriedades térmicas aprimoradas. Mas como podemos "ouvir" esse
dialogo molecular? O FTIR é uma ferramenta poderosa para investigar essas interacoes.

Deslocamento de Bandas (Shift) Alteracoes na Intensidade

Mudancas para frequéncias mais altas ou mais Mudancgas na intensidade das bandas revelam forca
baixas podem indicar interacdes das interacdes

Mudancas no Formato Novas Bandas

Alteracdes no formato das bandas indicam novos Aparecimento de novas bandas pode indicar
ambientes quimicos formacao de ligacdes

Mudancas sutis nos espectros de FTIR, como o deslocamento de bandas de absorcao para frequéncias mais altas
ou mais baixas (shift), alteracdes na intensidade ou no formato das bandas, ou até mesmo o aparecimento de
novas bandas, podem indicar a formacao de ligacdes de hidrogénio, interacdes de van der Waals, ou até mesmo
ligagcOes covalentes entre os componentes. Por exemplo, um deslocamento na banda de C=0 de um polimero na
presenca de um nanofiller pode sugerir uma interacao de ligacao de hidrogénio. Compreender essas interacdes &
crucial para o design racional de nanocompdsitos, permitindo-nos otimizar a compatibilidade entre os
componentes e, consequentemente, as propriedades finais do material.



Sustentabilidade

FTIR e a Sintese Verde de Nanomateriais:
Uma Abordagem Sustentavel

A busca por métodos de sintese de nanomateriais mais ecologicamente corretos e sustentaveis tem impulsionado
a area da sintese verde. Essa abordagem utiliza extratos de plantas, microrganismos ou biomoléculas como
agentes redutores e estabilizadores, eliminando a necessidade de produtos quimicos téxicos e solventes
agressivos. No entanto, esses métodos bioldgicos sao complexos, e a caracterizacao dos nanomateriais
resultantes é fundamental para entender os mecanismos de formacao e as propriedades finais.
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O FTIR desempenha um papel crucial nesse cenario. Quando extratos de plantas, por exemplo, sao usados para
sintetizar nanoparticulas, as biomoléculas presentes no extrato (como polifendis, flavonoides, proteinas e
carboidratos) atuam como agentes redutores, transformando os ions metalicos em nanoparticulas, e também como
agentes estabilizadores, formando uma camada protetora na superficie das nanoparticulas. O FTIR nos permite
identificar essas biomoléculas que estao ligadas a superficie das nanoparticulas.

Extrato de Planta Puro Nanoparticulas Sintetizadas

Andlise do espectro FTIR inicial Andlise do espectro FTIR final

Sintese Verde Comparacao

Processo de formacao das Identificacao de biomoléculas na
nanoparticulas superficie

Ao comparar o espectro FTIR do extrato de planta puro com o espectro das nanoparticulas sintetizadas, podemos
observar a presenca de bandas caracteristicas de grupos funcionais de biomoléculas (como O-H, C=0, C-O, N-H)
na superficie das nanoparticulas. Isso ndo apenas confirma a funcionalizacao "verde" da superficie, mas também
ajuda a elucidar o papel especifico de diferentes biomoléculas no processo de sintese e estabilizacdo. Essa
informacao é vital para otimizar as condicdes de sintese verde e para desenvolver nanomateriais biocompativeis e
ambientalmente amigaveis.



FTIR para Nanomateriais 2D: Grafeno,
MXenes e TMDs

Os nanomateriais bidimensionais (2D), como o grafeno, os MXenes e os dicalcogenetos de metais de transicao
(TMDs), representam uma classe de materiais com propriedades eletronicas, épticas e mecanicas excepcionais. A
funcionalizacao e a modificagcao de suas superficies sdo estratégias comuns para ajustar essas propriedades para
aplicacoes especificas, desde eletrbnicos flexiveis até catalise e armazenamento de energia. O FTIR é uma
ferramenta indispensavel para monitorar essas modificacoes.

Grafeno e Derivados MXenes TMDs
Para o grafeno e seus No caso dos MXenes, uma Para os TMDs (como MoS, ou
derivados, o FTIR é familia crescente de carbetos e WS.,), embora o FTIR seja
particularmente util para nitretos de metais de transicao menos sensivel a sua estrutura
caracterizar o grau de oxidacao bidimensionais, o FTIR é crucial intrinseca, ele & muito eficaz
e a funcionalizacao. para identificar os grupos de para caracterizar a
. Oxido de Grafeno (GO): terminacao de superficie. funC|or'1a.I|zac;ao de suas
bandas intensas de grupos e Grupos -OH, -F, =0 inerentes SUPETIEIEs.
oxigenados (C=0 em ~1720 ao processo de sintese e Funcionalizacao com
cm™', C-O em ~1050 cm™, O- « Esses grupos ditam as moléculas organicas ou
H em ~3400 cm™) propriedades dos MXenes polimeros
« Oxido de Grafeno Reduzido « Caracterizacdo essencial e Melhoria da dispersibilidade
(rGO): diminuicao ou para aplicacoes e Criacdo de heterostruturas

desaparecimento dessas
bandas

e Introducao de outros grupos
funcionais ou polimeros
facilmente detectada

Em todos esses casos, o FTIR fornece a "impressao digital" molecular que valida a modificacao e orienta o
desenvolvimento de materiais 2D com funcionalidades sob medida.



Técnicas Avancadas

O Futuro da Caracterizacao: FTIR In Situ e

Operando

Tradicionalmente, a maioria das analises de materiais € realizada ex situ, ou seja, a amostra € preparada, removida

do seu ambiente de reacao ou operacao, e entao caracterizada. No entanto, essa abordagem pode perder

informacdes cruciais sobre as mudancas dindmicas que ocorrem durante um processo. Para realmente entender
como um material funciona, especialmente em aplicacdées como catalise, baterias ou sensores, precisamos

observa-lo enquanto ele esta trabalhando.

FTIR In Situ

Imagine poder monitorar as transformacdes quimicas
de um catalisador em tempo real, sob as condicoes
exatas de temperatura, pressao e atmosfera de uma
reacao.

O FTIR in situ permite a coleta de espectros enquanto
a amostra esta em um ambiente controlado (por
exemplo, dentro de uma camara de reacao ou célula
eletroquimica), mas sem que o sistema esteja
necessariamente em pleno funcionamento.

FTIR Operando

Ou observar como os grupos funcionais em um
eletrodo de bateria mudam durante os ciclos de carga
e descarga.

Ja o FTIR operando leva isso um passo adiante,
caracterizando o material durante sua operacao real
em um dispositivo.

[ Vantagem-chave: Essa capacidade de observar espécies transientes, intermediarios de reacao e
mudancas estruturais em tempo real fornece insights mecanisticos profundos que sao impossiveis de

obter com analises ex situ. E como assistir a um filme de um processo em vez de apenas ver fotos do

inicio e do fim.

Essa abordagem é fundamental para otimizar o desempenho de materiais e dispositivos, acelerando a inovacao em

diversas areas tecnoldgicas.



Desafios e Consideracoes Praticas na
Analise de Nanomateriais com FTIR

Embora o FTIR seja uma ferramenta poderosa e versatil, sua aplicacao na analise de nanomateriais apresenta

alguns desafios praticos que precisam ser considerados. Supera-los exige conhecimento, experiéncia e, por

vezes, a combinacao com outras técnicas.
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Sinal Fraco

Um dos principais desafios é o sinal fraco. Nanomateriais frequentemente possuem uma quantidade
relativamente pequena de grupos funcionais em sua superficie em comparagao com o volume total
do material. Isso pode resultar em bandas de absorcao de baixa intensidade, dificultando a deteccao
e a interpretacao.

Interferéncia da Matriz

A interferéncia da matriz é outro ponto critico: se o nanomaterial estiver disperso em uma matriz
polimérica ou em um solvente, o espectro da matriz pode ser muito mais intenso e mascarar as
bandas do nanomaterial. Técnicas de subtracao de espectros podem ajudar, mas exigem cuidado.

Preparacao da Amostra

A preparacao da amostra também é crucial. Para amostras solidas, a formacao de pastilhas de KBr
ou a dispersao em o6leo mineral (Nujol) sdo métodos comuns, mas podem introduzir artefatos ou nao
serem ideais para todos os nanomateriais. A técnica de ATR-FTIR (Refletancia Total Atenuada) é
frequentemente preferida para nanomateriais, pois permite a analise direta de sdlidos, liquidos e géis
sem preparacao extensiva, minimizando a interferéncia da agua e do CO, atmosférico.

Interpretacao dos Espectros

Por fim, a interpretacao dos espectros pode ser complexa, especialmente com a sobreposicao de
bandas e a presencga de biomoléculas em sinteses verdes. A analise de componentes principais e
outras ferramentas quimiométricas podem auxiliar na extracao de informacdes significativas.

Apesar desses desafios, o FTIR permanece uma técnica indispensavel. Sua capacidade de fornecer informacodes
moleculares detalhadas sobre a superficie, funcionalizacao, pureza e interagcées em nanomateriais o torna uma

ferramenta essencial para pesquisa e desenvolvimento.



Recapitulacao

Consolidacao e Proximos Passos

Chegamos ao fim de nossa exploracao sobre a Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier
(FTIR). Vimos que, ao decifrar a "danca" das moléculas através de seus estiramentos e deformacdes, o FTIR nos
oferece uma "impressao digital" molecular unica. A genialidade do interferdmetro de Michelson e o poder da
Transformada de Fourier transformaram essa técnica em uma ferramenta rapida, sensivel e de alta resolucao,
essencial para a ciéncia de materiais moderna. Em particular, sua aplicacdo em nanomateriais é vasta, permitindo a
identificacao precisa de grupos funcionais em superficies, a avaliacao da funcionalizacao e pureza, a
compreensao de interacdes em nanocompaositos e 0 monitoramento de processos em tempo real com abordagens
in situ e operando.

Em Pratica:

e Use FTIR para confirmar a presenca de grupos e Avalie a pureza de um material nanoestruturado,
funcionais apds a sintese de nanoparticulas, detectando contaminantes organicos ou residuos de
validando a funcionalizacao. precursores.

® |nvestigue as interacdes entre um reforco nano e e Monitore a formacao de produtos ou intermediarios
uma matriz polimérica em um nanocompaosito, em reacdes cataliticas em tempo real usando FTIR in
otimizando suas propriedades. situ.

Autoavaliacao:

1. Qual o principio fundamental que permite a Espectroscopia de Infravermelho (IR) identificar grupos funcionais?
o a) A dispersao da luz IR por particulas.
o b) A absorcao de luz IR quando sua frequéncia corresponde a uma transicao eletrénica.
o ¢) A absorcao de luz IR quando sua frequéncia corresponde a uma vibracao molecular.
o d) A emissao de luz IR por moléculas excitadas.

2. Qual a principal vantagem do interferdmetro de Michelson no espectrometro FTIR em comparacao com os
sistemas dispersivos antigos?

o a) Ele permite a analise de amostras em estado gasoso.

o b) Ele utiliza um laser para aumentar a precisao da medicao.

o c) Ele mede todas as frequéncias de luz IR simultaneamente, aumentando a velocidade e sensibilidade.
o d) Ele elimina a necessidade de preparacao da amostra.

3. No contexto de nanomateriais, qual das seguintes aplicacoes do FTIR € mais relevante para o desenvolvimento

de biossensores ou sistemas de entrega de farmacos?
o a) Determinacao da massa molar do nanomaterial.
o b) Analise da morfologia e tamanho das nanoparticulas.
o c) ldentificacdo e quantificacao de grupos funcionais na superficie do nanomaterial.
o d) Medicao da condutividade elétrica do nanomaterial.
4. O que significa a abordagem "FTIR in situ e operando" na caracterizagao de nanomateriais?
o a) A analise é realizada em um ambiente de vacuo para evitar contaminacao.
o b) A amostra é caracterizada apos ser removida do ambiente de reacao ou operacao.

o ) A caracterizacao ocorre em tempo real, enquanto o material esta em seu ambiente de reacao ou em pleno
funcionamento.

o d) A técnica é utilizada apenas para amostras organicas e nao para inorganicas.

() Gabarito:1.c) 2.¢c) 3.¢) 4. ¢)

Questao Discursiva:

Explique como a FTIR pode ser utilizada para caracterizar a funcionalizacao de grafeno e qual a importancia
dessa analise para o desenvolvimento de novos materiais 2D.

Conexao com a Préoxima Aula: Recursos Adicionais:

Na proxima aula, exploraremos a Espectroscopia e Livro: "Introduction to Spectroscopy" de Pavia,
Raman, uma técnica complementar a FTIR, que nos Lampman, Kriz, Vyvyan (para aprofundar nos
oferece uma perspectiva diferente sobre as vibracdes fundamentos da espectroscopia).

moleculares e é particularmente poderosa para « Artigo: Revisdo sobre "FTIR Spectroscopy for

analisar materiais a base de carbono e em ambientes Nanomaterial Characterization" (para explorar

aquosos. aplicacoes especificas e avancadas).

e Video: Demonstracao de um espectrometro FTIR
em operacao (para visualizar o equipamento e seu
funcionamento).

[ NOTA IMPORTANTE: As informacdes técnicas desta aula estdo atualizadas até 2025. Consulte sempre
fontes oficiais e literatura cientifica recente para verificar avancos e alteracoes.



