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Introducéao

Apesar da grande utilizagdo da espectroscopia de
emissao no infravermelho médio e da ampla aplicagcao
analitica da espectroscopia de absor¢do no
infravermelho proximo (NIR), h& poucos trabalhos na
literatura envolvendo a espectroscopia de emisséo no
NIR (NIRES) e sua exploracéo para fins analiticos e
nenhum envolvendo sua aplicagdo na caracterizacao
de materiais solidos.

O presente trabalho demonstra a aplicacdo da
espectroscopia de emissdo no NIR no estudo da area
superficial de silicas nuas e na avaliagdo da
estabilidade térmica de fases estacionarias.

Resultados e Discussao

O espectrobmetro de emissdo utilizado nesse
trabalho foi desenvolvido em laboratério e é baseado
num filtro &ptico-aclstico sintonizavel (AOTF)
operando na regido entre 1500 e 3000 nm [1]. Todos
0s espectros foram obtidos com resolucéo de 5 nm e
utilizando aliquotas de 2,0 mg das amostras.

Para o estudo da area superficial de silicas nuas,
foram utilizadas seis amostras com valores de &rea
superficial especifica entre 87 e 653 m7g. Os
espectros de emissdo foram obtidos a 180 °C na
regido entre 2050 e 2400 nm. Para comparacao, 0S
espectros de absor¢cdo de quatro amostras, apés
secagem em estufa, foram obtidos via reflectancia
difusa num instrumento comercial. Os espectros séo
mostrados na Figura 1.
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Figura 1. Espectros de (a) emissdo e (b) absor¢do
das amostras de silica nua.

Obteve-se uma relagéo linear entre a intensidade
da banda de emissdo a 2200 nm, relacionada a
grupos OH, e a area superficial especifica das
amostras, o que ndo foi observado para a banda de
absorcao.Para a avaliacdo da estabilidade térmica de
fases estacionarias, foram utilizadas duas amostras
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Lichrosorb  contendo diferentes  materiais de
cobertura: octilsilano e octadecilsilano. Foram obtidos
espectros de emissdo a 220 e 250 °C na regido entre
2100 e 2600 nm e observou-se o decréscimo de
intensidade da banda a 2290 nm para ambas as
amostras decorrente de suas degradacdes. Assim,
as estabilidades térmicas relativas das amostras
foram avaliadas através da monitoracdo da
intensidade de emissdao a 2290 nm ao longo do
tempo de aguecimento a 220 e 250 °C. Os espectros
da amostra contendo octilsilano e variagdo das
intensidades a 2290 nm ao longo do tempo de
aquecimento sdo mostradas na Figura 2.
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Figura 2. (a) Espectros de emissdao da amostra
contendo octilsilano e (b) variacdo da emissividade a
2290 nm em funcéo do tempo (250 °C).

Observou-se que a amostra contendo octilsilano
apresentou uma maior estabilidade térmica, o que
também foi comprovado através da andlise
termogravimétrica das amostras.

Conclusoes

Foi demonstrado o uso da NIRES no estudo da
area superficial e da estabilidade térmica de materiais
empregados em cromatografia liquida. Tais
pardmetros sdo importantes no desenvolvimento e
avaliacdo de fases estacionarias.

Frente a outras técnicas comumente utilizadas na
caracterizacdo desses materiais, a NIRES relne
numa Unica técnica as caracteristicas de baixo custo
instrumental, baixo consumo e auséncia de pré-
tratamento de amostra, e alta velocidade analitica.
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