Pratica: Como coletar espectros de FTIR

Nesta pratica, vocé ira analisar materiais de referéncia e materiais
desconhecidos usando o equipamento FTIR modelo Cary 630 da Agilent
Technologies. Vocé analisara material moido usando ATR (attenuated total
reflectance). No final desta pratica, vocé tera coletado 12 espectros usando o
software MicroLab PC. Vocé ira exportar os espectros como arquivos .spc,
exportar os espectros para PowerPoint, registrar a posi¢ao de todos os picos e
identificar os minerais analisados mediante comparacdo com espectros de
referéncia,

Parte 1: Coleta de espectros com FTIR-ATR Cary 630 (cristal de diamante)
Usuarios: Ximena; Senha: Mu5985

Passo 1: Preparar o instrumento para amostragem

1) O instrumento esta sempre ligado e deve sempre estar na tomada do
estabilizador. NUNCA DESLIGUE O INSTRUMENTO, ELE DEVE
PERMANECER LIGADO (LUZ VERDE) PARA EVITAR A ABSORCAO
DE UMIDADE

2) Conecte o instrumento ao laptop usando o cabo USB

3) Ligue o laptop e faga login com o PIN escrito nele.

4) Abra a pasta “Curso Microarqueologia” no Escritorio e crie uma pasta
com o seu nome. Seus espectros serao automaticamente gravados na
pasta “Results”, mas vocé ira exportar eles para sua pasta pessoal apés
cada coleta.

5) Abra o software MicroLab PC usando os dados de login que estdo no
laptop.

a. Existem duas versbées do MicroLab no computador: “MicroLab
PC” e “MicroLab Lite”

b. MicroLab PC é o programa que se usa para coletar espectros.
Este programa n&o ira iniciar se o instrumento nao estiver
conectado ao laptop.

c. MicrolLab Lite € um programa para visualizar espectros que foram
coletados antes. Este programa pode funcionar sem o
instrumento ligado ao laptop.



‘~ MicroLab

Method: Standard LabMicro

Username: | Ximena

Password: |""“1

Login  Exit

6) No MicroLab PC, verifique que a luz do status esta verde. Se estiver
amarela ou vermelha, ndo podera proceder com a analise. Verifique
também se o método selecionado € “Standard LabMicro”.



‘~ MicroLab

User: j
Method: (Standard LabMicro

Initiate the sampling
operation

I Methods I Select an existing
method

Create a new reference

- Reference Templates
N method template

Logoff Log off the current user

Previous Results Advanced Features

a. Vocé pode verificar as configuragdes deste meétodo clicando no
botao “Methods”, selecionado o método “Standard LabMicro” da
lista e clicando em “Edit”.



‘~ MicroLab

User: Ximena
Method: Standard LabMicro

Public? Method Name Last Modified Date
LaserFreqCalTest_Retro 2019-05-23 22:16
LaserFreqCalTest_Transmission 2019-03-27 14:28
Library Search Demo ATR Library 2015-06-05 12:11
Library Search Version4 2015-06-05 12:11
Oll collect only 2015-06-05 12:11
Pathlength_ATR 2015-06-05 12:11
Pathlength_DialPath 2015-06-05 12:11
Pathlength_Gas 2015-06-05 12:11
Pathlength_Reflectance 2015-06-05 12:11
Pathlength_Transmission 2015-06-05 12:11
PerformanceTest 2015-06-05 12:11
Stability Test 2015-06-05 12:11
Standard LabMicro 2022-05-13 18:13
Teste Poliestireno 2021-08-02 18:06

~ OrO0O0O0O0ooooogdno

Checked methods will be available for all users to activate.

| HomerlH Delete H New ‘ Print

b. Na aba “Type” vocé pode verificar que sera feita a checagem de
limpeza do cristal através de 4 scans e que sera feita uma coleta
de background antes de cada amostra analisada.



~ MicroLab

User: Ximena
Method: Standard LabMicro

Type Instrument Custom Fields Reports

Method |pata Collect Only v ]

Check for Clean Crystal Prior to Collecting  ¢jqan Scans - I: Threshold -

@ Collect new Background on every Sample

© Background Valid time limit: 1200 Minute(s)

Y-Axis Absorbance v

[J Clamp Max Y 5 Abs ] Show Pre-Samble

Minimum Y @ Abs Alianment Te =Spectium Max=
[J Show Sampblina

o —

c. Na aba “Instrument” vocé podera visualizar a faixa espectral
estabelecida para o método (entre 4000 e 400 cm™'), a quantidade
de scans que sera feito por amostra (32) e a resolugdo (4 cm™)



‘~ MicroLab

User: Ximena
Method: Standard LabMicro

Type Instrument Custom Fields Reports

Spectral Range (1000 | to [400 |0 Full

Background Scans:
Sample Scans:
Resolution (cm-1): 4 v Zero Fill Factor:  None

Apodization: [HappGenzel v | Phase Correct: Mertz

Sampling |ATR v O Set Method
Gain [220

Sampling Subtype: |Diamond 1-Bounce M

Detector Type: [<Anytype> v\
[ Store GPS
[J Reauire GPS
* To edit items on this tab. the user must have Develc

==

d. Depois de verificar o método, clique no botdo “Home” para dar
inicio a coleta de espectros.
7) Clique no botao “Start” e siga as instrugbes que aparecem na tela.

‘~ MicroLab

User: Ximena
Method: Standard LabMicro

Initiate the sampling
operation

Methods Select an existing
method

Create a new reference
method template

- Reference Templates

Logoff Log off the current user

Previous Results ‘ Advanced Features




a. Para limpar o cristal e a prensa, utilize somente os lencos
Cleanwipes umedecidos com alcool etilico. Limpe tanto o cristal
de diamante, na janela onde entra em contato com a amostra,
guanto a prensa que pressiona a amostra contra o cristal. Espere
um minuto para que o alcool evapore completamente antes de
colocar a amostra.

b. Ap6s limpar o cristal, clique no botdo “Next”.

c. O instrumento fara a checagem do cristal e a coleta do
background

~ MicroLab

User: Ximena
Method: Standard LabMicro

‘+ MicroLab
~ MicroLab

User:  Ximena

User: Ximena .
tatu/Collecting Bka Method: Standard LabMicro

otatul Checkina Method: Standard LabMicro

Checking the crystal... Collecting background...
—

8) Prepare a sua amostra de calcita para analise



a. Com ajuda da micro-colher ou micro-espatula, coloque uma
pequena quantidade de calcita na janela (o suficiente para cobrir
a janela).

b. Abaixe a prensa e gire a roda até ouvir um click.

c. Somente apods o click, aperte o botao “Next”.

“~ MicroLab

MicroLab

User: Ximena

@ Statu Method: Standard LabMicro

Place sample Close press for
then

d. No primeiro contato com a amostra sera gerado um espectro ao
vivo. Nesta tela, vocé podera colocar o nome da amostra no
campo “Sample ID”, assim como observacdes sobre o material.

e. Apoés identificada a amostra, clique no botao “Next”.



‘~ MicroLab

User: Ximena
Method: Standard LabMicro

(optional) Sample ID:  |Poliestileno
(optional) Comments:

If sample is a solid,
ensure press is closed
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f. Apos alguns minutos, o espectro sera gerado segundo os
parametros definidos no método (faixa espectral de 4000 a 400
cm™, 32 scans e resolugdo de 4 cm™).



‘~ MicroLab

User: Ximena
Method: Standard LabMicro

Sampling...
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9) Clique no botao “Data Handling” para exportar o espectro a .spc. Seu
espectro sera automaticamente guardado na pasta “Results” em formato
.asp. Nao selecione o botdo “Done” porque vocé voltara a tela de inicio’.

a. Clique no botao “Export” para ir a tela onde vocé podera exportar
0 espectro a sua pasta pessoal e converter o arquivo a .spc

“~ MicroLab

MicroLab

User: Ximena
Method: Standard LabMicro

(optional) Sample ID:  |Poliestileno
(optional) Comments:

Filename: C:\Users\Public\Documents\Agilent\iMicroLab\Results\\Poliestileno_2022-05-23T13-49-42 a2r
Method Name: Standard LabMicro

Add To A

sisoia apa | Library...

b. Uma janela vai aparecer onde vocé devera selecionar a extensao
do arquivo. O instrumento guarda automaticamente em .asp, mas
vocé devera mudar para .spc. Nessa mesma janela vocé podera
escolher a sua pasta pessoal, criada dentro da pasta “Curso
Microarqueologia” no Desktop, onde sera armazenado o arquivo
com o espectro.

'Se por engano vocé clicar no votdo “Done”, vocé ainda podera guardar o arquivo em .spc na
sua pasta pessoal seleccionando “Home”, para voltar a tela de inicio, e “Previous Results”,
onde sera mostrada a lista inteira de amostras analisas pelo instrumento. Localize a sua
amostra na lista, selecione-a e clique em “Export”. A janela com a extenséo e localizagdo do
arquivo sera aberta.



‘~ MicroLab

User: Ximena
Method: Standard LabMicro

(optional) Sample ID:  [Poliestileno 2
(optional) Comments:

Export File Type Selection \4

Select File TyNg:, | Thermo Format (" spc) v
Select Alternate Location 8 C\Users\PublicDocuments\AgilentiMicroLab\ResultsW | .

. Select Alternate Filename: [Poliestileno 2_2022-05-23T13-58-22
Filename:

58-22.a2r
Exported file extension(s) will be set based upon the 'File Type Selection'.
Method Name:  §

Canc

Add To A '
Library... e :—<—Backﬁ (ienew

# MicroLab

User: Ximena
Method: Standard LabMicro

ional le |
(optfona)Sampe Ij Browse For Folder X
(optional) Commen

Select an existing subfolder or create a new subfolder in
the 'Results' path:

= This PC -
> “J 3D Objects |-25p) v]

BB Desktop ts\AgilentiMicroL ab\R El
) AGILENT 5-23T13-49-42 |
Filename:

Curso Microarqueologia File Type Selection'.
> FTIR

> | Resultados FTIR oK
> [5] Documents

> ¥ Downloads

| Make New Folder | ok |

3-42 a2r
Method Name:

Add To A v '
| Library... | s ——




‘~ MicroLab

MicroLab

User: Ximena
Method: Standard LabMicro

(optional) Sample ID:  [Poliestileno 2

(optional) Comments:

Export File Type Selection

Select File Type: [Thermo Format (* spc) v ]
Select Alternate Location: ‘C \Users\imen\Desktop\Curso Microarqueologia\ ‘l:]
Select Alternate Filename: [Poliestileno 2_2022-05-23T13-58-22 |

Exported file extension(s) will be set based upon the 'File Type Selection'.

58-22.a2r

Filename:
Method Name: §
OK

Add To A
Library...

Home Report

10) Apdés gerado e guardado o espectro na sua pasta, proceda com a
limpeza do instrumento, a micro-colher ou micro-espatula.

a. Remova o p6 do instrumento com pincel, limpando tanto o cristal
quanto a prensa.

b. Umedega um Cleanwipe com alcool etilico e retire 0 excesso de
material da do cristal e da prensa. Espere um minuto para o
alcool secar.

c. O instrumento ja esta pronto para uma nova coleta.

11)Prepare a sua amostra de osso para analise

a. Com ajuda de micro-colher, pegue algumas gramas da amostra e
coloque no almofariz de agata.

b. Com o pistilo de agata, moa a amostra completamente até obter
um po fino e homogéneo.

c. Com ajuda da micro-colher ou micro-espatula, coloque uma
pequena quantidade do pé de amostra na janela (o suficiente
para cobrir a janela).

d. Abaixe a prensa e gire a roda até ouvir um click.

. Somente apos o click, aperte o botdo “Next”.

f. Siga os procedimentos em 9 para guardar o espectro gerado na

sua pasta.



12) Apos gerado e guardado o espectro na sua pasta, proceda com a
limpeza do instrumento, almofariz, pistilo, micro-colher ou micro-
espatula.

a.

b.

o

Remova o p6 do instrumento com pincel, limpando tanto a janela
quanto a prensa.

Umedeca um Cleanwipe com alcool etilico e retire o excesso de
material da do cristal e da prensa. Espere um minuto para o
alcool secar.

O instrumento ja esta pronto para uma nova coleta.

Proceda com a limpeza do almofariz e do pistilo. Se vocé
homogeneizou mais amostra da necessaria para analise, coloque
o material restante no almofariz dentro do saquinho de amostra
com ajuda de um papel de secagem, para poder ter mais material
disponivel para o/a proximo/a usuario/a. Remova toda amostra
excedente no almofariz com pincel.

Apo6s varrer a amostra do almofariz com o pincel, limpe-o com
alcool etilico e lengo de papel. Limpe também o pistilo, a micro-
colher ou micro-espatula com alcool e lengo de papel.



Passo 2. Analise as amostras desconhecidas

1) Lista de amostras desconhecidas que sera analisada: A1, A2, A3, A4,
A5, A6, A7, A8, A9, A10, A11, A12, A13, A14.
2) Analise as amostras desconhecidas aplicando estes procedimentos:

a. Amostras A2, A5, A7 e A10: siga o procedimento descrito para a
amostra de calcita (item 8).

b. Amostra A4: siga o procedimento descrito para amostra de osso
(item 11).

c. Amostras A1, A3, A6, A8 e A9 (rochas): coloque a rocha no
almofariz e retire uma pequena quantidade usando o prego de
metal. Depois disso, proceda a moagem e homogeneizagdo da
amostra (mesmo procedimento descrito em 11).

d. Lembre sempre de limpar o cristal e a janela do espectrébmetro
entre cada amostra com alcool etilico e Cleanwipes.

Passo 3: Visualize seu espectro e identifigue os principais picos

1) Existem trés maneiras de visualizar o espectro.

a. Opcao 1. Abra sua pasta pessoal na pasta “Curso
Microarqueologia” e faga doble click no arquivo .spc desejado.
Ele sera automaticamente aberto com o software “Essential
FTIR.

b. Opgcao 2. Abra o software “Essential FTIR”, procure a sua
pasta e clique duas vezes no arquivo do espectro.

c. Opcao 3. Abra o espectro usando “MicroLab PC” ou “MicroLab
Lite”. Clique no botédo “Previous Results”. Selecione o espectro
desejado da lista de amostras analisadas pelo instrumento e
aperte em “View” ou clique duas vezes no arquivo. O espectro
sera aberto para visualizagéo.

2) Para cada uma das possibilidades de visualizagdo dos espectros,
existem maneiras de identificar os principais picos:

a. Opcao 1 e 2. Selecione “Tools” do menu superior, depois
‘Analysis” e depois “Pick peaking”. Posicione a barra
horizontal na altura acima da qual vocé deseja a identificagéo
de picos no espectro.

b. Opc¢ao 3: Aperte o botdo direto do mouse e selecione “Pick
Peaks”. Com o cursor do mouse e o botdo esquerdo, trace a
linea acima dos quais vocé quer a identificagdo dos picos no
espectro.

3) Para cada amostra analisada (calcita, osso e as 10 amostras
desconhecidas) anote manualmente o valor dos picos




identificados no seu caderno de laboratério. Esta informacao sera
necessaria para identificar os minerais analisados.

4) Para exportar seus espectros como imagem em arquivo n
powerpoint.

a. Opcao 1 e 2. Seleciona “Data” no menu a esquerda e depois
“‘Export graphics”. Selecione a opgédo “Bitmap” e clique no
botado “Apply”. A imagem do espectro esta no clipboard. Abra
um arquivo do powerpoint, faca ctrl+z e cole o espectro no
slide em branco do powerpint. Vocé podera copiar e colar
todos os seus espectros em um unico arquivo do powerpoint.

b. Opcéo 3. Vocé podera gerar um relatério do espectro, com os
picos identificados, clicando em “Data Handling” e depois
“‘Report”. Um arquivo .pdf sera gerado com as informagdes da
analise e a imagem do espectro com os picos identificados.

5) Com ajuda do cadernos de espectros de referencia, identifique as
amostras analisadas olhando para os espectros gerados e a posi¢céo
dos picos.

a. Anote no seu caderno de laboratério o mineral que vocé acha
que foi analisado. Esta informagao devera ir no relatorio final
do curso.



