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P O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

» Thiago José Fatobene
» Especialista de Produto
* Engenheira de Produgéo Quimica

» Mais de cinco anos trabalhando com analise
instrumental

» Histdrico profissional: Oxiteno, Pirelli Cabos Elétricos e
Colgate Palmolive
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Programa

* Teoria

« Como o instrumento funciona?
» Calibracéo / Checagem

» Aplicacdes
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Teoria
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Estereoquimica e estereoisomeria
» Esterioquimica - parte da Quimica que trata da estrutura em trés
dimensdes

» Estereoisdbmeros — isdmeros que diferem uns dos outros apenas
pela maneira como os atomos se dispdem no espago (mas sao
idénticos pelo que respeita as ligagdes atbmicas e sua ordenacéo
nas respectivas moléculas)

» Estrutura tetraédrica do atomo de C

» Enantidmeros — estrutura tetraédrica de formula CWXYZ
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Enantiomeria e Carbono tetraédrico

» Partindo do arranjo real, tetraédrico, do metano, construamos um
modelo de um composto CWXYZ

H
-

. 3 Espélho . 3
L-Gliceraldeido plano D-Gliceraldeido
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Enantiomeria e Carbono tetraédrico

» Sera possivel sobrepor estes dois modelos? Nao. Podemos
roda-los conforme quisermos (desde que ndo partamos nenhuma
ligacédo) que ndo conseguiremos levar a coincidéncia mais do
que dois grupos

» As moléculas que ndo s&o sobreponiveis as respectivas imagens
num espelho plano dizem-se quirais. Quiralidade é a condigao

necessaria e suficiente para a existéncia de enantidbmeros

* Os isbmeros que sdo a imagem um do outro num espelho plano

denominam-se enantidbmeros
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O centro quiral

+ Um atomo de carbono a que se ligam quatro grupos diferentes
constitui um centro quiral

» Designa-se muitas vezes de carbono quiral (C*)
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Luz Polarizada

* Luz — fenébmeno ondulatério em que as
vibragbes se produzem perpendicularmente
a direcao de propagacao. O plano de
vibragdo pode ser em qualquer do nimero

infinito deles (em todas as diregdes)

* Luz polarizada — as vibra¢des produzem-se

apenas num destes possiveis planos

+ Substancia opticamente ativa é aquela que

produz rotagdo do plano da luz polarizada
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Enantiometria e atividade optica

* Um feixe de luz polarizada ao passar através de uma molécula sofre quase sempre
uma pequenina rotagao no respectivo plano devido a interagdo com as particulas
carregadas eletricamente da molécula

» Atividade o6ptica: numa amostra pura de um unico enantidmero nenhuma molécula
pode servir de imagem da outra; n&o se produz, portanto, a anulagéo de rotacdes de
moléculas individuais e o resultado é o aparecimento de uma certa rotagao

» Inatividade o6ptica: na maioria dos compostos, dada a distribuigao aleatéria do imenso
numero de moléculas e por cada molécula que a luz encontra existe outra molécula
que, pela sua orientacdo, se apresenta como imagem da primeira num espelho plano,
e cujo efeito sobre o feixe luminoso anula exatamente o efeito da primeira molécula

resultando numa rotagéo nula
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Mistura racémica

* A mistura em partes iguais de um e outro enantidmero chama-se

mistura racémica

* Uma mistura racémica é opticamente inativa: misturados os dois
enantidbmeros, a rotagdo causada pelas moléculas de um dos
isdbmeros é exatamente anulada por uma rotacao igual e de sinal

contrario, causada por um numero igual de moléculas do outro

» Utiliza-se o simbolo * para indicar a natureza racémica de uma

amostra, como, por exemplo: acido latico (x)
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Atividade optica: certos pormenores

» Sempre que tenhamos moléculas quirais observamos atividade éptica?
N&o. Acabamos de ver acima que uma mistura equimolecular dos dois enantidmeros
é opticamente inativa. Para observamos atividade 6ptica um dos dois enantiémeros
devem estar em excesso suficiente para que a atividade dptica resultante seja
detectada pelo polarimetro.

* Mesmo que se verifiquem todas as condi¢gdes enunciadas, a magnitude da rotagao
optica depende da estrutura da molécula em questdo. Em 1965 prepararam-se
amostras puras de cada um dos enantidmeros do n-Butil-etil-n-hexil-n-propil-metano e
verificou-se que qualquer uma delas era opticamente inativa ?sz

CeHy3 - ? - CH,
C;H,
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Histérico
» A atividade éptica que acabamos de descrever foi descoberta pelo fisico

Jodo Baptista Biot, em 1815

» Em 1848, Pauster com uma pinga e uma lupa separou cuidadosamente a
mistura de sais de tartarato de sédio (+) em dois pequenos monticulos — um
de cristais direitos e outro de cristais esquerdos. E, ainda que a mistura
original fosse opticamente inativa, cada grupo de cristais dava uma solugéo
opticamente ativa.

* Mais tarde, Van't Hoff indicou que um atomo de carbono tetraédrico
explicaria a existéncia de isbmeros que sao a imagem um do outro num
espelho plano (enantidbmeros).
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Como funciona o
instrumento?
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Como funciona?

Fonte Filtro Polarizador

Analisador Detector
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Polarimetro

A=E)

589 nm +2D 007° Arc

"o eedly i

(Hucki 3R] ﬁ ﬁm,@nuz 16:53

LJ LJ LJ
Fonte Filtro Abertura Polarizador Amostra Anallsador Detector

Polarimeter 341 (#1000)
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Polarimeter 341 (#1000)

589 nm ) +20.007° Arc

E«-e eeily ¢ ¢
7\

Hucki iR) [11711/2002 [16:53

Fonte Filtro
Lampada de Hg or Na, Seletor de raias: filtro padrao para 365,
Hg a 546nm para agucar 436, 546, 578 ou 589nm
Na a 589 andlises de rotina
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Polarimeter 341 (#1000)

' +20.007° Arc

E‘E 589 nm :
. VI 67
-8 GE P
7\

[HuckinSFR) [11/11 /2002 [16:53

Abertura
Minima para HPLC flowcell,
normal para cela (tubo) padrao
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Polarimeter 341 (#1000)

589 nm +20.007° Arc

‘o eecddh g
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Polarizador Amostra
Tipicamente amostras liquidas.
O grafico mostra que um indicador
de temperatura é necessario
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Polarimeter 341 (#1000)

589 nm i +20.007° Arc
67

-8 ek g %

[HuckinSH] 1141142002 1653

L

Analisador
Rodar a lente de modo a passar a
maxima quantidade de luz
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E‘ﬂl
589 nm +20.007° Arc

Efw ep b

[Huckin5R) 11/411/2002 16:53 ]

Detector
Fotomultiplicador

Polarimeter 341 (#1000)
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7
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Prima Glan-Taylor Roda de Filtros

Prisma Glan-Taylor .
§ Abertura Lampada
Detector Compartimento

de amostra
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Filtro
365436 546 578 e
+  Por que usar lampadas de Hg/Na? + Beneficios
— 2x maior energia — Alta precisao com amostras coloridas
— 0.001nm precis&o (accuracy) — Melhor para amostras opticamente
— Resolugdo melhor que 0.0002° densas
- HPLC

— Permite o uso de micro celas
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Problemas com a Fonte de Tungsténio

Efeito de band pass (filtro)
Medida x comprimetno de onda efetivo

|
1
|
|
|
|
|
1

/

Comprimento de onda de medida
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Problemas com a Fonte de Tungsténio

* Necessario usar largura de 10nm (band pass) para
permitir uma passagem suficiente de energia para a
medida

* Incerteza no comprimento de onda usado para a medida
» Portanto, incerteza na medida da rotagéo angular
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Polarizador
Glan Taylor Prism

The device produces linear polarized light
from unpolarized input, It consists of two
caloite prisms separated by an ar gap.
Transmitted extraordinary beam Is used.
Rejected ordinary beam Is absorbed by o | e
black glass plates cemented to caldte

prisms.

o

PERMITE COMPRIMENTOS DE ONDA DE ATE 240NM
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Polarizador
Glan Thompson Prism consists of two
calcite prisms cemented together, Because
of cement it has higher transmission than
Glan Taylor type due to reduced reflection
losses at the hypotenuse interface but
limited useful UV spectral range.
Transmitted extraordinary beam is used.
Side faces are black painted to absorb
rejected ordinary beam.

PERMITE COMPRIMENTOS DE ONDA DE ATE 365NM

1957 — 2007  Cinquientenario de criagdo do Conselho Regional de Quimica IV Regido (SP/MS)

@_ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
: O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

Polarizador de Prisma Glan Taylor

» Polarizadores de prisma permitem a passagem de mais energia do
que filmes polarizadores

— Melhor sinal / ruido
» Permite uso de micro celas
» Permite o uso como detector de HPLC
* Podem fazer medidas de amostras que absorvem muito

+ A eficiéncia dos filmes polarizadores dependem fortemente do
comprimento de onda

— Baixa eficiéncia na regido do UV
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+ Celas com janelas de Quartzo fundidas
— Nao é necessario apertar a janela
— Sem bi refringéncia
* As amostras sdo introduzidas através do
centro da cela

— Reducéo das bolhas de ar
» A posicao da cela sempre correta

Figure 2. Sample compartment for the Series 341/343 Polarimeters
with standard cell, temperature probe with conveniently removable
ther mostatting tubing
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Celas @

Tubo de vidro com janelas de Moty - (f f{’
Quartzo com rosca Waihe J A
Causa bi refringéncia i |—.' ‘/l
Impede uma precisdo angular @% =
B D
Cela de amostra normal Bi refringéncia
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Resumo

+ La&mpadas de alta pressao de Na & Hg
— Maior energia e mais precisao

» Prisma Glan-Taylor
— Permite operagao em UV
— Melhor para pequenas moléculas/amostras

+ Celas - escolha do melhor design
— Sem efeito de bi refringéncia
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Sentido de rotagao

. Pode ocorrer duas situagdes quando colocamos a amostra no
tubo (cela) de ensaio:

1. A substancia nao altera o plano de polarizagdo. Amostra é
opticamente inativa

2. A substancia altera o plano de polarizagdo. Amostra é
opticamente ativa.

. Neste caso, se a rotagao do plano de polarizagao for para a
direita (sentido horario), dizemos que a amostra é dextrégira
(latim dexter = direita); se a rotagédo do plano de polarizagao for
para a esquerda (sentido anti-horario), dizemos que a amostra é
levégira (latim laevus = esquerda)

. Utilizam-se os simbolos + e — para indicar rotagdes para a direita
e para a esquerda respectivamente
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Rotacgao especifica

* O valor da rotacdo depende do numero de moléculas
interpostas no trajeto da luz, através do tubo

» Sera duplo o numero de moléculas que agem sobre a
luz se, em vez de 10 cm, o tubo tiver 20 cm de
comprimento e dupla sera a rotacao.

* O numero de moléculas que se interpdéem no trajeto da
luz também depende da concentracdo. Para um dado
comprimento do tubo, a luz encontrara duas vezes mais
moléculas numa solugao de 2g/L do que numa solugéo
de 1g/L
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Rotacgao especifica

* Rotacao especifica é a rotagdo, em graus, observada quando se usa
um tubo de 1 decimetro de comprimento e quando o composto se
encontra na concentracéo de 1g/cms.

» A rotagao especifica € uma propriedade tdo caracteristica do composto
como o ponto de fuséo, o ponto de ebulicao, a densidade ou o indice de

refracao a
[a]7 = ——
| x C

a = rotagdo observada
| = comprimento do tubo em dm
¢ = concentragéo ou massa especifica do liquido puro (g/cm?3)

O numero 25 indica a temperatura e o D o comprimento de onda da luz utilizada na medida (risca D do
sodio - 589,3 nm)
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Lei de Biot
[0]25 _a *100
5= ——
c*l
_ a *100
2
[als * |
[a] = rotagdo molar
a = rotagao observada
| = caminho éptico, dm
c = concentracao, g/100mL
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Lei de Biot

Pela lei Biot, a medida da atividade 6ptica pode nos dar as
seguintes informagdes:

* Pureza: uma amostra com apenas um enantidbmero da
uma rotacgéao previsivel (tabelada). Se isso nao ocorrer é
porque a amostra n&o é pura.

» Concentragao: o grau de rotagdo de uma amostra
depende de sua concentragao
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Escala Internacional do Agucar - °Z

26 g (pesado no ar) de sacarina dissolvido em 100 mL de
agua e a medigao feita num tubo de 200 mm a 20°C
confere 100 °Z (International Commission For Uniform
Methods of Sugar Analysis, Report of the Proceedings of
the 14 Session, Copenhagen, 1966).

Podemos usar a formula abaixo para estimar o valor do °Z
e usar como parametro para checagem do equipamento,
por exemplo

°Z =100/26 * ¢ * 100
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Foéormulas

1.
2.
3.

Podemos usar essas relagdes para checagem do instrumento com
solugao padrao de sacarose, como visto acima

OROT = 66.588/vol * m * /100 a 589 nm
OROT =78.417/vol * m * /100 a 546 nm
°Z =100/26 * ¢ * 100

m = massa em gramas (pesado no ar)
vol = volume em mL
| = comprimento do tubo em mm

CcC=

concentracdo em g/100mL
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Conversao da rotagao angular para escalas de agucar

» Para °Z, os fatores séo:
546.07 nm (Hg) 4.904726
589.3 nm (NaD) 5.776006

Para °S, os fatores s3o:
* 546.07 nm (Hg) 4.906290
+ 589.3 nm (NaD) 5.777842

* Obs: 269 de sacarose dissolvidos em 100 mL de agua a 20°C.
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Observagoes

* Note que as moléculas nao absorvem a luz
como a tradicional espectrometria do UV-Vis

 Existe apenas a interagcao com a luz!
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Calibracao / Checagem
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Checagem da precisao (accuracy) do instrumento

. O FDA recomenda (GMP ICH Q7A) que a precisao
rotacional deve ser checada regularmente:

1.  Solug¢ado de Agucar (Sacarose)
—  Pode, adicionalmente, ser usado para checagem da

linearidade

2. Padrdes de Quartzo

— Recomendado por varias farmacopéias
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Sacarose (Padrao de Referéncia)

» A atividade optica e outras propriedades sao bem conhecidas e
documentadas. Por isso ndo requer curva de calibragao.

* Pode ser preparada em diferentes concentragdes, permitindo a
checagem da linearidade.

* A preparagao da amostra é critica:

Amostra instavel por um longo periodo de tempo (validade de 4
semanas)

A sacarose e a agua precisam ser pesadas (os frascos
volumétricos n&o sao precisos o suficiente).

E necessario o uso de balancas calibradas para correcéo da
flutuagao do peso

...Homogeneidade,...pureza da agua,...efeito do tubo,...
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Quartzo (Padrao de Referéncia)
» Padrao primario é fornecido pela NIST
» Padrdes secundarios (PerkinElmer)

— Para leitura nominal de +1° e -1°
Certificado para: 589nm,
578nm, 546nm, 436nm, 365nm

Rastreabilidade até o padrédo primario RM
95 QP 747/748 PTB

Mais barato que o padrao primario
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Aplicacoes

1957 — 2007  Cinquientenario de criagdo do Conselho Regional de Quimica IV Regido (SP/MS)

INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

Quais materiais apresentam atividade éptica?

Acucares

Amino acidos, Proteinas

Acidos organicos (Acido Latico...)
Terpenos, Vitaminas (Acido Ascérbico...)
Enzimas

Esteroides

Alcaldides

Antibidticos (penicilina, tetraciclina...)
Analgésicos
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Principais Usuarios

* Farmacéutica

» Cosmeético

* Quimica

* Usinas de acucar e alcool

* Bioguimica (produtos naturais, 6leos essenciais...)
* Alimenticia

» Universidade e institutos de pesquisa
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Metodologias/Referéncias para analise de Sacarose
- USP

A amostra deve estar previamente seca (105°C por 2 horas). A
solugéo deve conter 2,6g/10mL. A rotagao especifica ndo deve ser
menor que +65,9°. A leitura deve ser feita a 589nm (NaD) e 25°C de
temperatura.

* Farmacopéia Britanica

Dissolver 26g de sacarose em 100mL de &gua. A rotagéo especifica
deve estar entre +66,3° a +67,0°. A leitura deve ser feita a 589nm
(NaD), com tubo de 1dm e 20°C de temperatura.

* Instituto Adolfo Lutz

Dissolver 26g de sacarose em 100mL de 4gua. A leitura deve ser feita
a 589nm (NaD), com tubo de 2dm e 20°C de temperatura.
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HPLC

» O polarimetro pode ser usado como detector para o HPLC
na determinacao/quantificacao de frutose, glicose, maltose,
sacarose, lactose, xilose, arabinose, etc.

WowWoIE oW & 8 4 2 @min

Figure 2. HPLC s=paration of a mixture of varicus sugars using polarimetric
detection. Peak identification: (1) Rhamnose, (2) Xyloss, (3) Arabinose,
(4) Fructose, (5) Glucose, (5) Sucrose, (7) Maltose, (8) Lactose.
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DUVIDAS????7?7?7?

Thiago Fatobene

Especialista de Aplicagdo
thiago.fatobene@perkinelmer.com

PerkinElmer do Brasil
Perdizes - Sao Paulo
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INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

ESPECTROSCOPIA NO INFRAVERMELHO

Thiago José Fatobene
Especialista de Produto
PerkinElmer do Brasil
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O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

* Programa

Utilizacdes

Espectroscopia no IR

Instrumentagao

Espectroscopia NIR

Acessorios para Amostragem

Anadlise Qualitativa

Analise Quantitativa

Aplicacdes no setor de acgucar e alcool
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UTILIZACOES
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@‘ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
: O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

Principais usuarios
*Farmacéutica
*Cosmeética

*Quimica
*Petroquimica

*Papel e Celulose
*Polimeros
*Semi-condutores

*Alimenticia

1957 — 2007  Cinqiientenario de criagdo do Conselho Regional de Quimica IV Regido (SP/MS)
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Aplicacbes da técnica de IR SxEssEcuiszen

ldentificagdo de matéria-prima e produtos acabados

|
i
(assinaturas espectroscopicas) I e '
| =
-Controle de processos de produgao :

*Aprovacéo de produtos em processo e
*Aprovacgao final de produtos Materials Checker
*Benchmarking Pl
. . Checked
‘Pesquisa e Desenvolvimento Against  Paracetamol
-Substituicdo de técnicas e Sample identified

equipamentos
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ESPECTROSCOPIA NO
INFRAVERMELHO
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P O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

OqueélR?
N

-

N

A espectroscopia no infravermelho se baseia no fato de que as
ligagbes quimicas das substancias possuem freqiiéncias de
vibracdo especificas, as quais correspondem a niveis de energia da
molécula (chamados nesse caso de niveis vibracionais).
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As ligagoes podem vibrar de seis modos: estiramento
simétrico, estiramento assimétrico, tesoura, rotagao, wag e twist

o Ny

Y

Estiramento assimétrico

» ap

Rotagao

=,
Estiramento simétrico

a \

Tesoura

Twist

=4 /.
g, \.

a
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@‘ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
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A fim de se fazer medidas em uma amostra, um raio
monocromatico de luz infravermelha é passada pela amostra, e a
quantidade de energia absorvida é registrada.

Repetindo-se esta operagdo ao longo de uma faixa de
comprimentos de onda de interesse um grafico pode ser

construido.
o » e » o »
< . Fan Ean S
3450cm-’ 3220cm-" 1630cm-!

YN

2400 1800 1400 1000 €50
em-1
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O que é a Tecnologia IR ?

* Aradiagao IR é absorvida devido a vibragbes moleculares
(momento dipolo)

» O espectro mostra a absorgao da radiagédo no Infravermelho
» Detecta os grupos funcionais presentes
* Identifica o Material

— “impresséo digital” —
* Quantifica componentes

Fingerprint region: A comparison of this
region with o reference spectrum wil
positively identify the somple.
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INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

O que é a Tecnologia NIR ?

» Avradiagdo NIR é fracamente absorvida devido a sobretons de vibragdes
de grupos funcionais presentes nas moléculas

* O espectro mostra a absorgéo da radiacao no Infravermelho préximo
* Minimizagao do preparo de amostras

» lIdentifica o Material comparando com base de dados

» Quantifica componentes multiplos

Anélise em Comprimidos ' > Absorbance (Log 1/T)
Porkir 1 =

Comprimidos de 3, 10, 25, 50 e 200 mg

First Owertones
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COMPARACAO ENTRE MID-IR E NIR

Caracterisitcas Mid-IR Near- IR
Interpretagdo do grupo funcional Facil Dificil
Bibliotecas disponiveis Muitas Poucas
Informagao Vibragdes fundamentais Overtones e bandas de
(fingerprint) combinacéo
Tipos de amostras Ideal para organicos e Apenas organicos
inorganicos
Amostra direto no porta-amostra Nao Sim
Vidro Interfere Nao interfere
Agua Interfere Nao interfere
Amostragem remota Nao é possivel Até 200m
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@_ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

O infra-vermelho pode ser dividido em trés regides:
préximo (NIR); médio (MIR) e longinquo ou afastado
(FIR)

12500 4000 400 10 cm’!
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@_ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
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[

IR préximo (NIR)

12500 cm?! a 4000 cm'!

O NIR esta se desenvolvendo intensivamente por causa da sua utilizagdo em
controle de qualidade e de processo em aplicagdes industriais.

Absorgdes vibracionais no NIR correspondem as transigdes vibracionais entre o
nivel de energia fundamental e os niveis de energia de ordem superior (n =
2, 3, 4,..) elou bandas de combinagdo. Em geral, vibragées normais
envolvendo atomos leves (CH,, n =1, 2, 3 e XH, X=N, S ou O), que
apresentam bandas fortes na regido fundamental, costumam aparecer no
espectro NIR.
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IR Médio:

4000 cm! a 400 cm!

A maior parte dos estudos de IR referem-se a regido média, onde se localizam
as freqiiéncias vibracionais fundamentais, que correspondem as transi¢des
vibracionais entre o nivel de energia vibracional fundamental (n =0) e o
primeiro nivel vibracional excitado (n =1).

A regido de 1300 a 900 cm-! é conhecida como a regido da impressao digital
do espectro de IR, pois é nessa regido que parecem a maior parte das
freqliéncias vibracionais fundamentais.
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@_ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
2 O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

IR longinquo ou afastado:

400 cm™! a 10 cm!

FIR é pouco utilizado em estudos de polimeros, pois nesta faixa espectral
aparecem as freqiiéncias vibracionais de ligagdes fracas. Esta regiao é
particularmente vantajosa no estudo dos compostos organometalicos,
inorganicos e atomos pesados.

1957 — 2007  Cinqiientenario de criagdo do Conselho Regional de Quimica IV Regido (SP/MS)




@‘ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
: O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

INSTRUMENTAGAO
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@‘ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
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Instrumentacao
» IR-Tutor
»Espectrofotometro Dispersivo

»Espectrofotometro por Transformada de
Fourier (FT-IR)
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Historico
»>1807 — Transformada de Fourier
>1887 — Interferometro de Michelson

»>1892 — Lord Rayleight — Interferograma
esta relacionado ao Espectro pela
operacao Transformada de Fourier

»>1949 — Fellget — Primeiro a calcular um
espectro a partir de um interferograma
(em mainframe)
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@_ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
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Histérico
»1965 — Cooley e Tukey — Algoritmo para
computacao rapida (10x) da FT
»1966— Forman — Reconhece sua
aplicacao a Interferometria

»1969 — Primeiro FT-IR comercial (4000-
400 cm-1) com Computador dedicado,
4x$ do dispersivo

»Evolugao até os dias de hoje
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HisTORICO

Joseph Fourier 1768-1830
e Formula inventada em 1807

Albert Michelson

* Interferbmetro basico em 1887

* Constituido de um divisor de
feixe (beam splitter), um espelho
fixo e um espelho movel (o
deslocamento deste espelho pode
ser mecanico ou por meio de
colchao de ar). O divisor de feixe
varia de acordo com a regiao
espectral.
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Interferometro de Michelson

Espelho Fixo

0 1/4\ 12

Divisor de Feixe

Fonte

Amostra

Detector Avazo
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* Fonte
— IR convencional
— Energia colimada é enviada ao divisor de feixes
— Cristal de KBr ou CaF,, recoberto por pelicula de
germanio
* Energia dividida: 50% ao espelho fixo, 50% ao espelho
movel (idealmente)
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Regido de maxima performance de cada fonte: equipamentos MID e NIR

A93

| Fonte metalica estabilizada tepmicamente,
Divisor de feixe de KBr, deteter DTGS

10000.0 8000 6000 4000 2000 100.0
CM-1
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* Dois caminhos 6pticos sao criados:
— Feixe do espelho fixo:

» Retorna ao divisor de feixes e é refletido, parte para a fonte
(se perde) e parte para o detector

— Feixe do espelho movel

+ Da mesma forma, porém o comprimento percorrido pela luz
varia se o espelho for movido

* Movimento do espelho:
— Para frente e para tras
— Sempre paralelo a si mesmo
+ Evitar-se trepidacgao ou inclinagao do interferdmetro
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a
b
E c a + b + ¢c= Caminho éptico
Z

Interferometro de Michelson Modificado
(Design PerkinElmer)
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=

=

NN
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=

NN

1957 — 2007  Cinqiientenario de criagdo do Conselho Regional de Quimica IV Regido (SP/MS)




@‘ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
: O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

Divisor de feixe

Espelho

Fixo
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» Energia no Detector
— Soma dos dois Feixes

— Se as distancias dos dois espelhos ao divisor de
feixes for a mesma

* Interferéncia construtiva, ondas coincidentes
— Se a distancia for variando:
* Interferéncia variando
—construtiva O.P.D. =0
—destrutiva O.P.D = A/2

—O.P.D. = optical path diference (diferenga de
caminho 6ptico)
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» Interferéncia Construtiva

TANEANEVA
\J U \

i
H

* |nterferéncia Destrutiva

]
2
. .
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FT operation

g s
s
= =
= =
_ Lo .
d (cm) s(cm™)
Sy
z 3 S2
2 5
2 =
£ + -
_ 10
d (cm) s(cm™)
>
2 k7
@ 5 /\
g £
£ =
_ [0 +
d (cm) s(cm™)

1957 — 2007  Cinqiientenario de criagdo do Conselho Regional de Quimica IV Regido (SP/MS)




INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

Interferogramas isolados para trés frequéncias
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* Interferograma Resultante
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 Calculo do Espectro (200+1500+7800 cm-1)
— Transformada de Fourier

g
3
= N\
AR VAN ANV AN
o YARWANNYANYAWARVAR AR VAW
IS n Mo\ \g VY a4 5 s\/ \7/ 3
= \J
-3
oO.P.D

1.2

4
0.8
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0.4 4
0.2

o
_o.2 D 2000 4000 6000 8000 10000

no. Onda cm-1
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* Introduzindo uma Amostra
— Frequéncias caracteristicas sdo absorvidas

Apodization
— >
FFT

Sample Interferogram
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* Obtendo o Espectro
— Background é subtraido (rationed)

Apodization }
FFT

Sample Interferogram

Ratio

“ Apodization
w W ! FFT M‘ﬂ\/\

Background Interferogram

Absorbance Interpret, Measure
Analyze and Report
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* Notas:

— Um sé movimento do espelho é capaz de produzir um espectro,
em segundos

— Quando necessario, pode-se melhorar a relagao Sinal/Ruido
fazendo-se mais varreduras. O ruido diminui proporcionalmente
a raiz quadrada do numero de varreduras

— O melhor background é o obtido imediatamente antes da
varredura da amostra

— Pode-se usar varreduras intercaladas amostra/background
— Pode-se usar purga com nitrogénio
— Alguns aparelhos tém correcao ativa de efeitos de background
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» Resolucao

— Quanto maior a diferenga de caminho 6ptico,
mais resolucao tera o interferograma e
consequentemente o espectro

— A = 0.P.D. Max, determina o limite de
resolugao do equipamento:

Av =lcm_1
A
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Vantagens do FT-IR sobre o IR Dispersivo
* Energia
— Relacdo Sinal/Ruido muito melhor

— No dispersivo:

* Um elemento de resolugao por vez, definido pelo
tamanho da fenda

—No FT
* Todo o espectro de uma so6 vez
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Vantagem de Fellgett

VE = Vi—V2
\ Av

— Onde consideramos os limites de varredura dividido
pela resolugao

— De 4000 a 400 cm-' com resolugéo de 4 cm-' (tipica
para FT e Dispersivo) a vantagem é de

30 vezes em Sinal/Ruido
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« Vantagem na Energia Total (Jacquinot)

— A energia da fonte atinge a amostra como um

todo e ndo comprimento de onda a
comprimento de onda

— E possivel trabalhar com amostras que
absorvem pouco

— No dispersivo, porém, pode-se variar a fenda,

aumentando a energia mesmo se em
detrimento a resolucao
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Vantagem em Energia, na pratica

— Num FT-IR:

» Se fixarmos o tempo, obteremos um espectro com
uma relagao sinal/ruido muito melhor que no
dispersivo

+ Se fixarmos uma relag&o sinal/ruido desejada,
obteremos um espectro nessa condigdo muito
mais rapido
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Vantagem em Aplicagbes

A amostra s6 existe num curto intervalo de tempo:
* CG-FT-IR
* TA-FT-IR
Num dispersivo, com minutos de varredura, nao
seria possivel monitorar esses processos.

Pode-se atingir 20 espectros por segundo num
FT-IR equipado com detector MCT
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Vantagem em aplicagdes

— Amostras dificeis
* Absorvem muito ou muito pouco
* Em pequena quantidade
» Exigem acessorios de menor eficiéncia

Sinal/Ruido melhor em cada espectro

O ruido diminui proporcionalmente a raiz quadrada do
numero de varreduras

Menor tempo por varredura
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Vantagem em Exatidao

— Exatidao FT-IR tipica de J0.01 cm-!
— Melhor Exatidao de Dispersivos 02 cm™

— Exatidao obtida pela auto-calibragdo da posi¢cao do
espelho, ou O.P.D. por um laser

— O Interferograma do laser (monocromatico) pode ser
facilmente calculado e o O.P.D. deduzido a partir do
calculo

— O O.P.D. obtido é usado para o calculo do espectro
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Outras Vantagens
* Resolugao Constante

— No dispersivo, mantém-se a energia constante
variando-se a fenda

— A resolucéao do dispersivo é fungao da largura da
fenda, que se abre para regides onde a fonte nao é
eficiente (extremos), degradando a resolugao, de 3
para 10 cm-, tipicamente)

— No FT-IR a resolugao é funcao da distancia

percorrida pelo espelho e da fungao de apodizacao e
€ constante em toda a faixa
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Outras vantagens
« Sem efeitos de Polarizacéo

— A radiagao IR que passa por uma grade de
difragao sofre polarizagao e a transmissao
passa a ser funcao da orientacido do vetor
elétrico da radiacao

—Num FT-IR, ndo ha grade, nem esse efeito

1957 — 2007  Cinqiientenario de criagdo do Conselho Regional de Quimica IV Regido (SP/MS)




@‘ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
: O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

ESPECTROSCOPIA
NIR
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O que é Espectroscopia NIR ?

+ Esta entre as regides do VISIVEL e do INFRAVERMELHO MEDIO
do espectro eletromagnético

Aprox. de 660 nm a 2500 nm (15000 cm-' a 4000 cm")
* Nimero de onda ~1/A em cm
» Deve-se a Interacdo da radiagdo com a amostra por:
— transmissé&o
— reflexdo difusa/especular

* Mostra harmodnicas e bandas de combinagédo do MIR
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Interacdo do NIR com a amostra
» Moléculas Organicas absorvem a Luz NIR que as faz vibrar

+ Bandas de Absorc¢éo sao caracteristicamente largas na regido do NIR
— Maior uso de matematica aplicada para extrair resultados
» Absorgdes NIR devidas a Harménicas s&o fracas e permitem medida
direta da amostra
— Menor preparo de amostra que o MIR
» Vidro é transparente ao NIR, permitindo amostragem no préprio
recipiente de embalagem
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@_ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

COMBINACOES E

Absorbance (Log 1/T)

1000 1300 1600 1900 2200 2500

Wavelength (Nanometers)
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@‘ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
: O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

Pontos Fortes NIR
* Pouca ou nenhuma preparagcéo da Amostra
» Facil de usar, dispensa analista experiente

* Minimizag&o de fonte de incertezas analiticas (preparacao de
amostra)

 Instrumentagéao rapida, robusta, confiavel e flexivel
+ Informagéo Quimica e Fisica da amostra
» Maioria dos organicos absorvem

» Analise qualitativa objetiva e analise de multiplos constituintes em
uma s6 varredura

» Nao destrutiva, sem reagentes
» Fibras opticas - analise remota
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@‘ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
: O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

Porém
» Espectros complexos
— Podem requerer Quimiometria
» Bandas Fracas
— Nao é uma técnica para tragos (ppm)
* Robustez das Calibragdes
— Mudanga de componentes, processo, estabilidade do Produto,
impurezas, granulometria, etc, requer um novo modelo
(calibracado)
* Nem sempre bem aceita:
— Histéria (Dispersivo)
— Requer validacéo de metodologia
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INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

ENERGIA NIR EM TRANSMISSAO: RESPOSTA FT vs
DISPERSIVO

NIR Dispersivo

700.0 1000 1500 2000 3000 3500 4000 45004800.
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INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA

WiH

_ O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL
FT-NIR da mais informagao que o dispersivo
* Faixa NIR estendida

* Melhor resolugéo
— No dispersivo, mantém-se a energia constante variando-se a fenda.

— Aresolugéo do dispersivo é fungdo da largura da fenda, que se abre
para regides onde a fonte néo é eficiente (extremos), degradando a
resolugdo, de 3 para 10 cm-', tipicamente.

— No FT-IR a resolugao é funcao da distancia percorrida pelo espelho e
da funcéo de apodizagao e é constante em toda a faixa.
* Melhor precisao e exatiddo de comprimento de onda
— Exatidao FT-IR tipica de 00.01 cm™"
— Melhor Exatiddo de Dispersivos (12 cm-!

» Excelente sinal/ruido com baixas energias

— Vantagem de Fellget VF = fl/lA— )
v
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INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

EXTENSAO DE RANGE USANDO ACESSORIOS

FT + Fibra Otica

FT + NIRA

Dispersivo + Fibra Otica

1000.0 1500 3000 3300.0
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INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

O QUE O DISPERSIVO VE ?

lalcoremivialldeviaro)

1000.0 1200 1400 1600 1800 2000 2200 2400 2600 2800 3000.0)
nm
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@ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
- O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

FT-NIR FORNECE MUITO MAIS INFORMACAO !

Resoelucao:

6 nm

3.0 nm

1000.0 1200 1400 1600 1800 2000 2200 2400 2600 2800 3000
nm
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@ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
- O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

ACESSORIOS PARA
AMOSTRAGEM
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@ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

TRANSMISSAO

S B

Fonte Amostra Detetor

I
%T =— x100 A = -logy—

o o

Lei de Beer
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@ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

REFLECTANCIA Fonte

=

e

Reflectancia
Difusa

Reflectancia
Especular

Amostra
O espalhamento n&o € constante — varia com tamanho de particula
e comprimento de onda
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INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

Acessorios para cada tipo de amostra

Forma |Amostra Métodos de amostragem

Solido |Pods Reflectancia — no frasco, vial, probe,
Ceras através da embalagem
Comprimidos | Transmissao ou reflectancia
e Capsulas

Liquido |Solventes Transmissao ou transflexao — cela,
Solugdes vial, cela de fluxo, probe de
Liquidos transmissao, vial & refletor, probe de
Viscosos transflectancia.

CO: aq. 0.5-1mm, nao aq. 2-4mm
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INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

REFLECTANCIA - NIRA
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INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

Reflectancia - NIRA

Amostra ou frasco colocado diretamente sobre a
plataforma

Medida através do frasco vitreo ou por
amostragem remota

Plataforma robusta
- Sem alinhamentos

Plug and play
- sem regulagens

Auto-verificagao
Para varios tipos de amostra
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INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

REFLECTANCIA - NIRA

Kit de Acessorios padrao
» Adaptores para varios tipos de

Acessorios Opcionais para
transflectancia (liquidos)

amostra » Liquidos, pastas, géis
* Placas de Petri * Analises Quali e Quantitativas
+ Ferramentas de limpeza + CO.~0.5mm

* Celas descartaveis
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@‘ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
: O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

REFLECTANCIA COM ROTACAO DE AMOSTRA NIRA

* Acessorio Spinner

— particulas grandes

— pds ndo homogéneos
— Porta amostras descartaveis ou de fundo reto
— Giro automatico na varredura
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@‘ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
: O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

AMOSTRADOR ASPIRADOR DE LiQUIDOS - SIPPER

* Sem preparo de Amostra

* Erro de amostragem minimizado R
* Todas amostras de volateis a 6leos

~

.
i !f/

-

» Controle por Software integrado

* |deal para analises quantitativas

1957 — 2007  Cinqiientenario de criagdo do Conselho Regional de Quimica IV Regido (SP/MS)




@' INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
2 O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

Métodos Classicos

¢ Transmisséao

— Celas para liquidos
seladas

— Celas semi-desmontaveis
— Celas desmontaveis

* A escolha depende da
aplicagao (quali/quanti) e
amostra (viscosidade, A .
emulsdes, etc.) /o VY =
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@' INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

Opc¢des para amostragem remota
» Liquidos e Sélidos
» Seguranca
— Sistema completamente passivo
para areas de risco
» Conveniéncia
— Fibras longas (6m)
— Facil de Usar =
— Leve
— Operagao remota
» Baixa Manutencao
— Janela de Safira
— Sem conex&o elétrica

— Fibra substituivel
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@ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
e O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

Amostrador automatico
Tablet Autosampler

» Transmisséao ou reflectancia

» Diversas posi¢cdes para amostra

* Roda de amostra intercambiavel

* Moldes customizaveis eliminam luz
espuria

» Suportes para po

* Plug-and-play
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@ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
e O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

» Grafico de Concentragdo de Ativo num Lote tipico
* Mostra média, desvio padrao e valores individuais

Active Content/ mg

3 Std Dev

181 2x Std Dev

Mean: 17.848196

Calculated Value
3
@

2x Std Dev

17.5 3 x Std Dev.

Sample Index - Date Order
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@‘ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
s O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

ANALISE QUALITATIVA
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@‘ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
s O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

* Analise Qualitativa
— “Ildentificagcao de Materiais”

» Métodos possiveis:
— Inspecao visual:
» Superpor espectros

* Verificar presenga de todas as bandas, intensidades relativas,
larguras e posi¢oes de banda, etc.

» Considerar influéncias da atmosfera, ruido, solvente e outros
artefatos
— Subtragao:
» Obter o espectro diferenca, otimizando o fator
* Bandas positivas ou negativas indicam diferengas
» Decidir se as bandas sdo efeitos de matriz ou reais
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@‘ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
: O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

Compare

— Compara um espectro
* A qualquer espectro salvo anteriormente
* A um padrao

* A um diretdrio de espectros obtidos nas mesmas
condicdes

» Pode indicar diferengas de concentragao
» Pode fornecer a identificagcdo da amostra

1957 — 2007  Cinquientenario de criagdo do Conselho Regional de Quimica IV Regido (SP/MS)

@‘ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
: O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

Compare

— Usa filtros que maximizam a informacao
Quimica sobre a amostra e minimizam ou
eliminam as demais

— Informa um coeficiente de Correlagao, que
pode ser usado em especificacdes do tipo
passa/nao passa

— Espectros devem ser obtidos/comparados
com resolugao (data interval), apodizacéo e
faixa espectral idénticas
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@‘ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
: O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

¢ Compare
Correlacgdo = Z wiAdiBi
\/Z wididi * \/Z wiBiBi
* Onde:

— Ai e Bi sdo as Absorbancias nos niumeros de onda i

— wi sdo fatores fornecidos pelos filtros, variando entre
Oou1

1957 — 2007  Cinquientenario de criagdo do Conselho Regional de Quimica IV Regido (SP/MS)

@‘ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
: O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

* Compare
* Filtros
— Intensidade

* Diminui a influéncia das regides onde a relagéo
sinal/ruido é ruim devido a intensidade menor da
emissao da fonte, isto €, os extremos do espectro

— Ruido

» Diminui a influéncia de regides onde a absorgao &

muito elevada e consequentemente o ruido € alto

— Esses dois filtros s6 funcionam simultaneamente
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@‘ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
: O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

 Compare
* Filtros
— Gas Carbbnico e agua

* Eliminam ou minimizam as caracteristicas
espectrais nas regides onde esses compostos
produzem bandas

- 2390 a 2280 cm (CO,)

+ 7450 a 6950 cm* ,5600 a 5100 cm™', 4000 a 3500
cm e 1900 a 1300 cm' (H,0)
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@‘ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
: O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

+ SIMCA
— Soft Independent Modeling of Class Analogy
— Casos mais complexos

» Compare — método por similaridade

+ SIMCA — método por distancia

— Distancia entre o espectro em analise e um grupo de
espectros referéncia

— Verifica se o espectro pertence ou ndo ao grupo
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@‘ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
: O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

+ SIMCA ou COMPARE ?

— Avaliar as fontes de variabilidade:
» Entre lotes diferentes da mesma amostra

» Entre amostragens diferentes da mesma amostra
(temperatura, empacotamento da amostra para
reflectancia difusa, etc.)

* Entre amostras diferentes que devem ser
discriminadas
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@‘ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
: O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

Produto A

S .w/k =
Produto B

[cm-1]

Dp: diferengas entre produtos
Ds: diferengas no mesmo produto
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INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

Are different batches of
the product available?

Mo

Collect 2-3 spectra
from each batch

Collect spectra of
replicates

Estimate between-product variation Dy

Estimate within-product variation D;

4‘ IsDp>>Dsor>Ds0r~D; ‘

Qx>>> D,

Dy <D,
D> D D~ D S
Compare one Compare one SACA Ee-consider
spectrum per mean spectrum per satmpling
product product
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INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

PROBLEMA TiPICO DE DISCRIMINACAO

log(1/R) |  Material A
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@' INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
: O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

ANALISE QUANTITATIVA
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@' INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

Analise Quantitativa

4.00 _
3.5
3.0
25 ]
2.0
1.5
1.0 ]

0.5

0.00

T T T T T d
0.00 0.5 1.0 15 2.0 25 3.00
mg/ml
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@‘ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
: O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

Analise Quantitativa
>0 Que é medido

o ——

= L

Luminosidade Transmitida = 1
Luminosidade Incidente =1Io

Transmitancia = 1/1o
%T = Transmitancia x100

Absorbancia = log(1/Transmitancia)
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@‘ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
: O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

Lei de Lambert-Beer

Absorbancia=€ ¢ /

€ = Absortividade Molar

¢ = Concentragao (moles/L)

I = caminho ético (cm)
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@‘ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
: O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

— A Lei de beer é fungao do comprimento de
onda (M)

— Deve-se escolher um A analitico

— Pode-se também trabalhar por area de uma
banda (como cromatografia)

— Pode-se trabalhar com relagao entre
intensidades ou areas de bandas

» Desconta-se assim pequenas variagdes de
caminho o6ptico, por exemplo
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@‘ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
: O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

Curva de Calibragao

Varra a amostra no solvente para determinar o
comprimento de onda analitico

Inicialmente, varra uma diluicdo em série para
estabelecer os limites de deteccao superior e inferior

Mantenha a absorbancia entre 0.2 e 2.0 A

Use pelo menos trés padrdes para construir a curva de
calibracao
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@‘ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

Escolha dos As analiticos

"\ PR

Absorbance

500
Wavelength
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@‘ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL.

Uma vez definidos os parametros analiticos
podemos utilizar um programa para
quantificacdo com base em lei de Beer,
como o Spectrum Beer's Law
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@‘ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
Py O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

 Métodos Quimiomeétricos

— Nem todas as quantificacbes sao simples
» Mistura de picos (interferéncia)
* Desvios da Lei de Beer

* Pequena variagao espectral com a propriedade
em estudo

 Correlacao de concentragao com intensidade
imperceptivel visualmente

* Misturas muito complexas, com muitas variaveis
mudando ao mesmo tempo
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@‘ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
Py O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

+ Métodos Quimiométricos
— Deixe o programa escolher para vocé !

— Usa-se um pacote quimiométrico como o Spectrum
Quant+

— Muito utilizado no NIR, onde as variacbes espectrais
sdo relativamente pequenas

— As propriedades medidas n&o se limitam a
concentracdes, podem ser quaisquer, basta que de
alguma forma influam no espectro (ex. espessura de
filme, densidade) e que possam ser modeladas pelos
padroes.

— Importante ferramenta analitica

1957 — 2007  Cinqiientenario de criagdo do Conselho Regional de Quimica IV Regido (SP/MS)




@_ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
: O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

APLICACOES
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@_ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
=" O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL
IDENTIFICACAO

A
| AT VA
!

L] T T T
4000 13m0 1000 S

HAVEMUNEER -1}
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INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

IDENTIFICACAO
f Sacarose
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INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

IDENTIFICACAO

o

Glicose

o T T T T T T T
An00 000 en0a 1500 1000 S0
WAVERLINEERI -1

1957 — 2007  Cinqiientenario de criagdo do Conselho Regional de Quimica IV Regido (SP/MS)




@' INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
: O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

IDENTIFICACAO

L]

Frutose

T T
4000 3000 200l 13m0 1000 1 0]
ARVEMUNIEER | -l
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@' INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
: O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

Controle da fermentacao

A fermentagado € um processo muito complexo que possui muitos
parametros que podem afetar o produto final (alcool). Por isso é
importante a sua monitoragéo através das medidas de agucar, acidos,
alcool, etc...

E possivel fazer essas analises por NIR de maneira rapida e
simultanea, substituindo técnicas como o HPLC.

Camponent Approximate
RMSECV

Ethanal 0.14
Dextrins 05
Dextrose 046
Maltose 052
Lactic Acid 0.1
Glyoerol 007
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INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

Controle do processo de fabricagdo do agucar

A técnica de reflectancia tem sido empregada na determinagao de agucar, umidade, quantidade de
fibra, teor de lignina e cera em cana de agucar.
A quantidade de matéria seca e agucar, por exemplo, sdo detectadas com um erro de 0,3 — 0,4%

usando NIR.

gy
—sifis

]
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INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

DUVIDAS????72?7?

PerkinElmer do Brasil
Perdizes - Sao Paulo
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@ INSTRUMENTACAO ANALITICA PARA
O SETOR DE ACUCAR E ALCOOL

OBRIGADO PELA ATENCAO!

Thiago Fatobene
Especialista de Aplicagao
thiago.fatobene@perkinelmer.com
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