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* 12 utilizacao — 22 Guerra mundial
— Radar
— Aquecimento de alimentos década de 40-50

* 1975 — 12 aplicacao laboratorial
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O que é radiacao micro-ondas?

Espectro Eletromagnético
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Campo elétrico

Radiacao Micro-ondas

Campo
A elétrico

Campo E

magnético

Comprimento de onda, A

UV

Diregdio de
propagagdo

Micro-ondas para preparo de amostras

*  Frequéncia de 2450 MHz

¢ Comprimento de onda de 12,2 cm
e 915, 2450, 5800 e 22125 MHz.

Como a radiacao micro-ondas

interage com a matéria?
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Energia Micro-ondas x outras energias

Microondas >103 mm 2450 (10°Hz)* 0,154
Infravermelho > 1000 < 3,00 <123
Vermelho 700 4,28 171
Laranja 620 4,84 193
Amarelo 580 5,17 206
Verde 530 5,66 226
Azul 470 6,38 254
Violeta 420 7,14 285
Ultravioleta proximo 300 10,00 400
Ultravioleta Distante <200 > 15,00 > 598

* Microondas comercial

A:B - Ae + B (kJ mol™)

Ligagao AH Ligacao AH Ligacao AH
H-H 435 |CzHs-H 410 |Ce¢Hs-Br 301
H-F 569 |C;Hs-CH3 356 |CgHsCH2-H 356
H-CI 431 |CzHs-Cl 339 | CeHsCH2-CH; 293
H-Br 368 |C:Hs-Br 293 | CgHsCH»-Cl 285
H-1 297 |H:C=CH-H 452 | CgHsCH2-Br 213
F-F 159 |H,C=CH-CH; 385 |HO-CHs 377
Ci-Cl 243 |H:C=CH-CI 351 |0=CO 531
Br-Br 192 | H,C=C;Hs-H 368 |H-NH: 460
I-l 151 H,C=C,H;-CH; 301 H.C=CH. 720
CH3-H 435 |H2C=C:H;-Cl 251 |HC=CH 962
CH;-F 452 |H.C=C:H;-Br 197 |HO-OH 213
CH;-CL 351 CeHs-H 460 |H-OH 492
CH3-Br 293 |CeHs-CHs 389 |O2N-NO; 54
CHs-l 234 |CeHs-Cl 360 |H-O 428
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Interacao com os materiais

B
Reflexdao
N\ Transparéncia Reflete a radiagdo MW
Ndo absorve a radiagdo MW e ndo aquece.
e ndo aquece, mas pode atuar
como isolante térmico.
Absorg¢do
> Absorve a radiagdo MW
< | Parcial ou totalmente e aquece.

Fundamento do aquecimento

* A elevacgdo da temperatura de um material se deve
principalmente a dois mecanismos:
— Migragao idnica
— Rotacdo de dipolos

* Depende da capacidade de cada material em
absorver a energia da radiacdo micro-ondas (fator de
dissipacao)

— Influenciado por: temperatura, viscosidade, concentracao
das substancias, estado fisico.
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Rotacao do Dipolo

Efeito que o campo elétrico
oscilante das micro-ondas
causa as moléculas da amostra
gue possuem momento
dipolar induzido ou
permanente

o>

Migracao ionica

Campo elétrico

Positivo
@« o
\ARY
As ondas eletromagnéticas

geram campos elétricos
positivos e negativos
alternados, provoca-se uma
desordem e agitagdo das
moléculas polares.

Campo elétrico
Negativo
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Migracao idnica e Rotacao do Dipolo
* O aumento da concentragdo de ions em eleva a temperatura.

* Com afrequéncia de 2450 MHz o alinhamento e
desalinhamento ocorrem 4,9 x 10° vezes por segundo. O
aquecimento devido a esse processo depende do tempo de
relaxacao das moléculas.

* O tempo de relaxacdo é o tempo necessario para ordenar
totalmente e desordenar 63% das moléculas da substancia.
Dependente da temperatura e da viscosidade.

Fatores que afetam o aquecimento por
radiacao micro-ondas

Propriedades fisicas da solucao
— Viscosidade

— Temperatura

— Polaridade

— Capacidade de aquecimento

— Dielétrica

Caracteristica do ion
— Concentracao

— Carga

— Tamanho

— Mobilidade




Capacidade de Penetracdo das Micro-ondas

* A penetracdo vai depender da relacdo entre o fator de perda
(€”) e a constante dielétrica (¢) da amostra. Esta relacdo é
conhecida como fator de dissipagdo (tan 6)

Capacidade do material

Maiores valores ” .. . .
dissipar a energia absorvida

representam maior tan 6 =
absorgdo de micro-

ondas Medida da habilidade do
material em se opor ao
caminho das micro-ondas

’

Propriedades dielétricas da agua em
funcao da frequéncia
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Figura adaptada de Kingston e Haswell, 1997 16
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Tamanho das amostras

* Particulas grandes
— Fator de dissipacdo elevado
— Aquecimento superficial
— Aquecimento do interior por condutividade térmica

* Particulas pequenas
— Facil penetracdo das micro-ondas
— Aquecimento por inteiro

— Particulas pequenas ndo absorvem toda a radia¢cdo micro-ondas
podendo ser refletivas e retornar para o magnetron.

Fatores de dissipacao

Material Temperatura (°C) tand (x104)
25 1570

25
25
25
25
25
25
27
25
25
25
25

gua

uartzo fundido

eramica F-66

orcelana No 4462

idro fosfato

idro borossilicato

idro Corning No 008

crilico (Plexiglass)
lon 6-6

olietileno

oliestireno

eflon PFA

| Material |
Agua | 25
Quartzo fundido | 25 |
CerdmicaF66 | 25 |
PorcelanaNo4462 | 25 |
Vidrofosfato | 25 |
Vidro borossilicato | 25 |
Vidro Corning No 0080] 25 |
Acrilico (Plexiglass) | 27 |
Nylon6-6 | 25 |
Polietileno | 25 |
Poliestreno | 25 |
TefonPFA | 25 |

| 1570 |
| 06 |
| 46 |
| 106 |
| 126 |
| 128 |

Fonte: Francisco José Krug (adaptada de Kingston e Haswell, 1997) 18




Propriedades fisicas e Constante dielétrica
de solventes organicos

tabela adaptada de Lois B. Jassie, CEM, 2005 19

Por que usar radiacao micro-ondas
para o preparo de amostras?

20
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Radiacao Micro-ondas

Maior velocidade de aquecimento

Aguecimento localizado

Uso de materiais poliméricos

Maior controle das condicGes de aquecimento
Possibilidade do uso de frascos abertos e fechados

21

Como é produzida a radiacao
micro-ondas?

22
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Principais Componentes de um sistema micro-ondas

* Magnetron

* Guiadeonda

* Cavidade

* Distribuidor de ondas

* Frasco de decomposigdo
* Rotor

Figura Francisco José Krug, Métodos de preparo de amostra, 2008

Antena do
magnetron

Guia de ondas \

-—

Magnetron

Bomba de
digestao

Rotor
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Magnetron

* Valvula eletronica responsavel pela geracao de energia nos

fornos de microondas.

microwave
radiation T
R

RF fields

path of an
electron

caviies

@ 2004 Encyslopadia Britannica, Inc.
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Magnetron

* Poténcia de 600 a 1400W
* Fornos operam com 1 ou 2 magnetrons

* A poténcia de radiagao emitida é controlada mediante a
fixacdo de ciclos de operacao de forma descontinuada. “liga e
desliga”

100% 50%

tempo tempo
25

Calibracao de um forno de micro-ondas

* Pesar 1 kg de dgua destilada em um frasco plastico
(temperatura ~23°C)

* Medir a temperatura inicial da agua (T;) £ 0,05 °C

* Irradiar a 4gua por 2 minutos em trés diferente poténcias (ex.:
100%, 50% e 25%)

* Medir a temperatura final da dgua (T) + 0,05 °C com agitagdo

* Realize o procedimento em triplicata, utilizando sempre dgua
a temperatura ambiente.

* Calcule a poténcia com a féormula:

nxCpxMxAT P=34,85x AT

t
1kg; 120
(n =55,6 mol; Cp = 75,3 J K* mol?) (1ke; s) 2

pP=

08/12/2018
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Como melhorar o preparo das amostras
com a radiacao micro-ondas?

27

Preparo de amostras em frascos
fechados

Mola de pressao

=Y
N EREHEs N

Tampa do vaso de reagio

Corpo externo

Figura Francisco José Krug, Métodos de preparo de amostra, 2008 28
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Preparo de amostras em frascos
fechados

Parafuso de compressao
Mola de pressao

Suporte da mola de pressao

Tampa do vaso de reagao '

— Vaso de reacao

__ Gorpo externo
(camisa de press&o)

Suporte para fixagéo
das bombas
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Figura Francisco José Krug, Métodos de preparo de amostra, 2008

Preparo de amostras em frascos
fechados

* Maior eficiéncia na dissolucdo em altas temperaturas.

* Risco reduzido de perdas de analitos volateis.

* Risco reduzido de contaminacdes devidas ao ambiente de
trabalho.

* Menor consumo de reagentes de alta pureza.

* Pequena massa de amostra
* Risco de explosao

30
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Microwave-Enhanced
Ch Ty

INTRODUCTION TO
MICROWAVE SAMPLE
PREPARATION
THEORY AND PRACTICE
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