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1. O Equipamento

O equipamento é composto pelo espectrofotdmetro principal, ao qual podem ser
acoplados modulos detetores diferentes. No caso da imagem representada em baixo
€ o médulo Everest ATR, o mais utilizado.

Prensa de Amostra

Modulo ATR

-
thermostientic

LED de estado — =

Espectrofotometro
 ——

O espectrofotometro esta ligado a um computador necessario para a analise dos
espectros obtidos através da comparacao com bibliotecas.

2. Ligar/Desligar o Sistema

O espectrofotometro nunca devera ser desligado devido a um composto
presente dentro do mesmo que é higroscopico e suscetivel a degradacao por
absorcao de humidade. Apenas o computador deve ser ligado e desligado.

3. Médulo ATR

O moédulo ATR é composto por uma célula de diamante na qual se coloca a amostra.
O diamante nao risca mas pode rachar ou partir se utilizado de forma impropria.
Existem outras células para além de diamante para diferentes propositos
nomeadamente afetando diferentes gamas do espectro infravermelho, sendo o de
diamante o mais abrangente e comum.

Para a utilizacao do modulo ATR deve se primeiro libertada a prensa representada
na figura acima, removido o papel de armazenamento e a célula de leitura e disco
metalico em redor devidamente limpo com agua destilada seguida de etanol 96%
(evapora rapidamente e reduz risco de residuos de agua que afetem a leitura.)

O médulo analisa amostras solidas e liquidas. Para amostras liquidas deve-se utilizar
agua destilada ou MilliQ como branco e nunca se deve fechar e apertar a prensa,
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correndo o risco de quebrar o diamante. Para amostras soélidas o branco é ar (sem
a prensa fechada e pode-se fechar a prensa com a amostra no sitio.
Apos cada analise de amostra a célula devera ser limpa conforme descrito acima.

4. Operacao do Software de Analise - OMNIC Paradigm

O Software OMNIC Paradigm é o software de obtencdo de espectros. A pagina
principal é o Dashboard, como representado abaixo.

£ OMNIC Paradigm

Acquire Data Display Process Identify Configure

i m

Settings Doshboard

Tag

Final format Absorbance v Resolution (cm-1) 4 v

Me: B Sample scans 16 Analysis type None v

Sampling accessory _ Everest ATR  Diamond Target tab Vew sk v

Messurements v Al v E=No o [ ore_|

Measurement Name Last Modified Type

vz 31/03/2025 11:17

Background UBI

Background UBI

z z z z z |z
AR A AN

31/03/2025 10:35 (GMT01:00)
Preview

thermo

criantifin

Name Date Created Last Modified

03/08/2023 10:45

023 10:45

Neste momento o método selecionado é o “Metodo Geral ATR Diamante” no circulo
Azul. Ao lado do circulo azul existe o botao “New” que permite criar um novo método
e 0 botao “Rename” que permite mudar o nome do método. Para uma corrida normal
apenas € necessario certificar que o numero de scans é elevado para melhorar a
resolucao da analise, circundado a vermelho. Um bom numero sera 32 scans. Para
mais definicoes do método pode-se ir ao botdo “More”, circundado a verde, que abre
as seguintes definicdes:
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W Nicolet Summit X

B o™ a & B 2 &« B o B 2

Open Spectrum  Background Sample Settings. Dashbosrd Spectrs

T Finalformat Absorbance v Resolution (em-1) 4 ~
Preview and
Measure Background Sample scans 16 Analysis type None v
Sampling accessory  Everesi ATR  Diamond Target tab Spectra: 1 v
BACKGROUND  Background measured: 31 March 2025 17:3,
Background scans Smart background

Use previous background
@ Single beam Interferogram Sample preview Mac 936  Mim 004  Range 932 Displayed Resalution: 4 cm-1
i Vl AN
8 \ | ‘WI 5
—\ il ;}F f M I \
e W ~
5 T A\ "I’J .ﬂ JL } =
LTIV ER) T A ™
! VJ‘ Wy "o - N A i —~
I — A y “
\
~ I
\/ \,v/ s —
4000 3800 3600 3400 3200 3000 2800 2500 2200 2200 2000 1800 1600 1400 1200 1000 200 0
Detector DTGS KB ~  Optical velocity (omfsec) 04747 v iik :{;f‘:”ﬁ?" Simple ~
Zero fill 2 v Source " v

Atmospheric suppression

Apodization  Norton Beer Strong Prompt for measurement name

i
ﬂ £ Type here to search

Numa sala ampla com poucas pessoas, o Background pode ser feito apenas a cada
60 mins, circulo Vermelho. O outro fator importante a ter em conta é o intervalo de
comprimento de onda da leitura. Nesta imagem podemos ver que estao os limites
maximos e minimos do equipamento, circundado a Azul. O médulo de transmissao
permite alargar ligeiramente estes limites.

5. Iniciar leituras

Com a prensa do modulo ATR aberta e o diamante devidamente limpo (e no caso de
a amostra ser liquida, tapar o diamante com o componente principal da amostra,
por ex. agua) devera fazer o background carregando no botao “Preview and Measure
Background” no Dashboard, circulo vermelho.
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Display Process \dentify Configure

£ m 2 & A © B T

Settings Dashboard

Dashboard

New Measurement Settings  Metodo Geral ATR Diamante v m m | more.. |

Final format Absorbance v Resolution (cm-1) 4 bt

Sample scans 16 Analysis type None v

Sampling accessory  Everest ATR  Diamond Target tab New tab v

Messucemenis Al v EZNe o [ ore__|

Measurement Name Last Modified Type
e 31/03/2025 11:17 None l
Background UBI 31/03/2025 11:15 Non i\
o \
usl Non '
Background UBI Non ’.{ I
W 0 7 il
e il ;
Non LA M‘u {
m f w
31/03/2025 10:35 (GMT01:00) Non aiy
sl
Wordows [ e |

Name Date Created Last Modified Preview
Accessory Performance Test 03/08/2023 10:45 03/08/2023 10:45
ATR Accessory - PHEUR Qualificat 03/08/2023 10:45

Nicolet FTIR - CP Qualification

H P Type here 10 search

Que abre a seguinte janela:

Dashboard | Spectra:1 X

Interferogram  Max: 9965 Min: 004  Range: 992 Displayed Resolution: 4 em-1

9

8

ﬂ £ Type here to search

Inserir nome da “corrida” ou amostras a analisar para poder associar o background
as amostras corretas, caso seja necessario para tratamento de dados mais tarde,
circundado a Vermelho. Para fazer o background clicar no botao “Start Background
Measurement”, circundado a Azul, e esperar que o equipamento faca o zero do
background. Apo6s o background estar concluido, colocar a primeira amostra de
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forma a cobrir bem o diamante, no caso de ser liguida nunca fechar a prensa, no
caso de ser sélida apertar a prensa até fazer torque.

De seguida devera dar o nome da sua amostra, a vermelho, e clicar no botao “Start
Sample Measurement”, a azul.

Dashboard | Spectra:1 X

31/03/2025 17:31 (GMT01:00)

P
=
N
(/
\ki
e

2000 1800 1600 1400 1200 1000 400 600

o —
)/rﬁ,_.-.wnﬁm"'v\” S |,_)‘

ﬂ £ Type here to search

Apobs obtera o espectro da sua amostra, como por exemplo:

£ 25/03/2025 15:43 (GMTO0:00)
: 3/ A
|
: Compesite 1 536 |
. 4
A
I Y va
TLABK2001TPZZ sheet holder 181 |
Too0 oo 500 SELLAITE 352 |
Wavenumbers (cm-1) 1
/\ ] =
e - v o~ ¥ TITANIUM OXIDE (38%), ALUMINUM 47.1 |
- S —— - OXIDE (25%)
X = B58.727 ¥ = 0030
g 05 {7Lu TPZZ sheet holder Y ]
2 . 1
i r-/ﬁ \l\ . T Silver nitrate, 99.997+% 536
2 T — e LVAPN
L g — o e M — M
o T . Composite 2 524
8 u /N f
g ~ S
2 e TLABK2001TPZZ sheet holder 181
2 0
8 1
5 SELLAITE 352
$
g e
L : N
. T TITANIUM OXIDE (38%), ALUMINUM 47.1
5 OXIDE 2%)
H S
< 0 ALUMINA SILICATE #3 524
4000 3000 3600 400 3200 3000 2000 2600 2430 2200 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 500 .
Wavenumbers (cm-1)

Measurement name

H £ Type here to search
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Neste exemplo ja foi feita uma tentativa de identificacdo, que sera explicado de
seguida. Para iniciar uma nova leitura € necessario primeiro soltar a prensa, limpar
o diamante e a parte superior do modulo, novamente limpar com etanol 96% e
colocar a amostra nova. Em seguida, no software, confirmar que o nome do ficheiro
foi alterado, por exemplo de Amostral para Amostra2, ou muda-lo manualmente
para qualquer outro nome desejado, na area a vermelho. Para iniciar a nova leitura
deve-se clicar no botao “Measure New Sample”, circundado a azul. E assim
sucessivamente até terminar as leituras.

A identificacdo dos compostos devera ser feita através do software ONINC Specta
gue é muito mais preciso. Mas pode ser inicialmente verificado no Paradigm, para
isto primeiro deve-se confirmar as definicoes de identificacio como clicando na aba
“Identify” no topo da janela e “Search Setup” como circundado a vermelho na imagem
abaixo.

File a oces:
n M, ™ Find Peaks  Ci

Open Spectrum  Background Sample ngs Search Setup

Searu,

Library Manager

New Library

31/03/2025 17:33 (GMT01:00)

"y, >
31/03/2025 17:31 (GMTO1:00)

M0

31/03/2025 17:31 (GMT01:00)

e A A ey e e

}} \ fd \
\ \\ M~ / \
h \f/ \\/\/

1800 1630 1400 1200 1000 800 00

' — — R
Measurement name i B
S

X = 1927270 Y = 0.016

Tog

E L Type here to search

Isto abrira a janela seguinte:
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Correlation Search  Multi-Component Search | Contaminant Analysis Search | Library Locations

arch results
/ /1 Search al libraries

Match historical se:

Maximum number of search results Q »
" 11690 BRAZIL
Show compounds with match values aboy€
11690 17D

11690 LZ

11690 L22
12133 CORP
12874 CORP

12874 INDIA

12888 INDIA
Spdutgal Regions /
Kuseml\spema range \ 31/03/2025 17:33 (G )
ot

Region Max Min

sopance

& A

Search Setup

H £ Type here to search

Esta janela é relativa a pesquisa de correlacdo ou seja, sO vai procurar um composto.
Do lado esquerdo pode-se escolher o numero de matches que apresenta (a
vermelho), o minimo de match do composto em percentagem (a azul). Do lado (a
verde) direito esta selecionada a opcao de procurar todas as bibliotecas que pode
ser desseleccionado e poderao ser escolhidas bibliotecas individuais, para selecionar
mais que uma pressionar ctrl e clicar nas bibliotecas. Do lado esquerdo inferior (a
laranja) esta selecionada a opcao de procurar toda a area espectral que é o modo
geral, se estivermos a procura de um composto em que sabemos o intervalo do
comprimento de onda onde se encontra podemos desseleccionar esta opcao e
adicionar o intervalo no botao “Add”.

Para as definicoes da identificacao de varios compostos, tem de se carregar na aba
“Multi-Component Search” circundado a vermelho na imagem abaixo.
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/' Search all libraries

Number of companents 4 v 11690 BRAZIL
11690 LTD
11690 LZ
11690 L22
12133 CORP
12874 CORP
12874 INDIA

12888 INDIA

Spectral Regions
/| Use full spectral range

Region Max Min

Search Setup

ﬂ £ Type here to search

O sistema de bibliotecas do lado direito e o intervalo de pesquisa do espectro no
lado esquerdo inferior funciona de forma igual para a pesquisa de um composto
individual, explicado acima. Do lado esquerdo superior aparece a opcao do numero
de opcoes possiveis mostradas (a azul) e o numero de compostos assumidos na
amostra (a verde), com o maximo de 5 compostos.

Para fazer a pesquisa clica-se na aba “Identify” e em seguida “Search” (a vermelho),
e seleciona-se o “Correlation Search” para procurar apenas um composto ou o
“Multi-component Search” para uma mistura de compostos.
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Z OMNIC Paradigm

File Acquire Data Display Process Identify iqure
Find Peaks e
B o™ a & B ?
OpenSpectnim  Backpound  Sample Setings  Dasnbowa Ty
Dashboard = Spectra:1 X
. Search »
31/03/2025 17:31 (GMT01:00] ;
0,015 ! Library Manager

0o10 /
b 31/03/2025 17:33 (GMTO100)
1 . A
0.005 o e, S
31/03/2025 17:31 (GMTO01:00)
s et g e e e P
. § - O - ‘ - B “'Jr"l.'l’\‘ T A0
I 31/03/2025 17:31 (GMT01:00)
0,005 \ ﬁ \
£ oo IV \
: I
W“ \//\ ]
-0.020 1{\ }}/\ 4{
025 | \ \
\\/f‘\
-0.035
iy 3800 380 pr) 3200 3050 2800 2500 2250 =% 2000 1850 1600 = 250 1050 50 a0

Waverumbers (cm-1)

I — — —
| _A.wr.wi ”l
Measurement namé, 1\ 2 B4i7iinie

X = 1927270 Y = 0.016

Tsg

ﬂ £ Type here to search

Novamente, a melhor opcao para a detecao de compostos sera utilizar o software
OMNIC Specta.

6. Analise de Espectros com o OMNIC Specta

Para analisar os espectros no Specta é necessario exportar os espectros do
Paradigm, para isso faz-se o seguinte:

Para um espectro que esta aberto:

Clica-se na aba “File” no canto superior esquerdo e em seguida “Export Spectrum”
(a vermelho) e gravar numa pasta conhecida e com um nome que identifique bem
a amostra.
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Create Report

Workflow

Exit 31/03/2025 17:33 (GMT01:00)

0005 —
31/03/2025 17:31 (GMTO01:00)

- i s e . b ,q,.».ﬂ’\‘

4060 3800 3600 3400 3200 3000 2800 2600 1800 1630 1400 1200 1000 800 00

- ..y.mw.[”i)jl
Measurement name. -\ it édéstinia

X = 3363426 Y = 0014

ﬂ £ Type here to search

A partir do Dashboard:

Na janela onde aparecem as amostras lidas (a verde), carregar com o botao direito
do rato na leitura desejada e em seguida carregar em “Export” (a vermelho) e
gravar numa pasta conhecida e com um nome que identifique bem a amostra.

£ OMNIC Paradigm

File Process Canfigure

Acquire Data

B " a

Open Spectrum  Backpround Sample

Display

% m

Settings. Dashicard Spectrs

Identify

Dashboard | Spectra:1 X

g ——— T | ==

Measurement name Tag

Measure Sampie Final format Absorbance v Resolution cm-1) 4 v
Preview and
Measure Background Sample scans 16 Analysis type None v

Sampling accessory  Everest ATR  Diamond Target tab New tab ~
Measurements %~ All [v mi? (%]
Measurement Name TR TV —_—
31/03/2025 17:33 (GMTO1:00) 31/03/2025 1734 Nene . f
31/03/2025 17:31 (GMT01:00) 31/03/2025 17:32 None
uBi2 31/03/2025 1147 None e e
Open Selected Messurements in New Tab : o by
Background UBI Open Selected Measuraments 15 None o, = [ SNSR, mh
;M \ i, Iy
e / \ o e
T o > Nene { | L]
I A
Background UBI 00 None T
o Dupicate a5 Naw Measurement o
Delete Selected Measurements
Name Date Created Last Modified Fremew

Accessory Performance Test 03/08/2023 10:45 03/08/2023 10:45

ATR Accessory - PHEUR Qualification

03/08/2023 10:45

thermo

Nicolet FTIR - CP Qualification 03/08/2023 10:45 03/08/2023 10:45 1 + 'ff
H P Type here to search

ATR Accessory - PV Test

No caso da leitura desejada ndao aparecer pode-se pesquisar por ela na barra de
pesquisa (a azul).
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Com os espectros exportados e gravados numa pasta conhecida pode-se iniciar o
OMNIC Specta. A janela inicial, ou “Dashboard” do Specta tem o aspeto seguinte:

& OMNIC Specta - -] X
Data Tray - add items from My Data 5 5
Welcome to OMNIC Specta...
making sp py simple for Iytical i igati
Help
OMNIC Specta
Overview
Follow the links below for more information:
Thermo LTI )\
(@ ] e e
or inf or Expand the data available for
g MyData e Thermo your spectral identificati
O Try FiRRamanSearch com
Cotlect
A )
}i Identify
& xnowledge Base
B v Result Tray - add Process or Identify results E
] =

Para abrir um espectro, no canto superior esquerdo clicar no botao para abrir
espectros (a vermelho) e selecionar o espectro desejado na pasta conhecida.
Seguidamente, caso necessario, podemos passar ao processamento do espectro
carregando na aba “Process” no canto inferior esquerdo (a azul), que abre a janela
seguinte:

A&l OMNIC Specta - a8 x

s

G
<
3

TR K Ongral Gy
TR
?P'nuss Step M Though ; z
oosss 4
Subtract 3 £
0085 g
Correct Baseline v
00545 2
Smoath ¥ 1
00540
Find Peaks
00535
ATR Correction
00530
Blank 3
oos2s
Hormalize
o020
Auto Optimize
osts
Atmospheric Suppression £2
0510
g
3 oo
oass
00450
(1]
00450
awTs
w70
, 00485
Home
B o oo
Y colet 0045
(12
Bad ™ 00 7
L b udentity |0 IE M0 W0 00 IH0 00 M0 400 B0 0 20 200 NS0 0 B0 NGO 2950 200 2080 20 270 200 2650 2600 250 2500 2450 2400 ZB0 Za0 280 2200 2150 2100 200 2000
Vievenumbers (cm1) [
e B — T TR
. pevort Result Tray - add Process or ldentify results "'i
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Temos uma variedade de opcdes do lado esquerdo (a vermelho) que permite acoes
como subtrair espectros um ao outro ou corrigir a baseline, etc... que depende muito
do objetivo do trabalho e caso seja necessario, apesar de intuitivo, deve ser estudado
mais a fundo.

Para passar a fase seguinte de identificacao clicar na aba no canto inferior esquerdo
“Identify” (a azul) que abre a seguinte janela:

g £ BE B B E R E OB
—
"
—_—

r-w '
I r
=l

00 360 3600 50 B0 MED D0 G0 W0 50 W00 50 100 3060 300 2950 2900 2850 2800 2750 2700 2650 2600 250 2500 2450 2400 230 2300 260 200 2050 2100 2050 2000
vivenumbers (cm-1)
Knowledge Base X=270605 ¥ =0M57

g e Result Tray - add Process or Identify results
"

O sistema de identificacao permite varios modos de identificacao sendo os principais
o “Spectral Search” (a vermelho) que é equivalente ao “Correlation Search” do
Paradigm, ou seja, apenas para uma amostra, e o “Multi-Component Search” (a azul)
para mais que um composto ha mesma amostra (max. 5 compostos).

Para a Spectral Search existem as seguintes opcdes de analise:
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A&l OMNIC Specta - @

réryom (]

Spectral Search £ = k%\ M"‘”W“’\M :
oo c MM/ LAy

[r———

;0 M0 660 %0 30 0 M50 MO0 2BO 0 3280 30 30 100 3060 3000 290 200 200 2000 ZB0 20 280 2600 260 2600 2460 20 230 M0 220 200 2160 100 200 2000
iavemumbers (cmT) «

[ Search regrs J XeMSTZ3 Y0053

(5] m
H
Ht
i1
i
=

) aldnch Aldehydes and
[ akinch Corderse ..
[ akdrch Corermec s

[ akdrch Cordersed Fhs..
[ sidrich Dyes, Indicatr

[ akdrch Esters, Laccn...
[ aidrich FT-IR Collecton...

[ adrich Hydrocartans
[ Adrich Linked IR

& rnowledpe nase
a e Result Tray - add Process or Identify results ﬁ

| =]

A barra superior (a vermelho) permite selecionar o numero de possibilidades que
aparecem neste caso esta selecionado apenas 4 mas permite até 5. A opcao “search
regions” (a azul) permite analisar apenas intervalos especificos do espectro, neste
caso como esta desseleccionado o espectro é analisado por completo. A “Search List”
(a verde) é o local onde se escolhem a(s) biblioteca(s) que queremos procurar. A
seta verde (a laranja) inicia a analise do espectro.

Para a Multi-Component Search aparece a seguinte janela:

A&l OMNIC Specta - @

réryom (]

T
B VAN
certly Sop Ma Throush / \\//\
- e

Spectralsearch & PRIy — e
-

— ~ B e iy

T A0 E0 %00 BH0 00 B0 00 M0 30 3260 300 M0 300 2080 3000 2950 200 2080 2000 /50 200 50 2600 2950 2500 240 200 2360 20 250 200 20 2100 2080 2000
Wavenumbers (cm- 1 «

Cancel -, X=M2070 ¥=0055
4 sech regons ]
L] A Raman Parme. -

[ | Aiich Alcohols and Ph.
[ |Aickich aidehydes and ...
[ | neich Condensed pha.
[ | wikich Gondensed Pha.
[ | wdrich Candensed Pha...
[ | Aerich Oves, Indeatar,
[ | wich Esters, Lactane...
[ | sereh 7. Catechon.
2 | Acrich Hyeracarbons
O] [ich Lrked |0

a e Result Tray - add Process or Identify results u
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As opcoes sdo iguais as da “Spectral Search” mas em vez de selecionar o numero de
resultados podemos selecionar o numero de compostos na mistura (a vermelho).
Neste caso a opcdo “Search Regions” também esta selecionada, na representacao do
espectro podemos ver o retangulo esverdeado que é o intervalo que esta a ser
analisado. O tamanho e posicao do retangulo pode ser alterado com o rato.

7. Trocar Modulos - Modulo de Transmissao
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