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DISCIPLINA: Aplicacédo Experimental de Espectroscopia de RMN: Operacéo

e Preparo de Amostras (disciplina eletiva)

a)

Cadigo da disciplina: PPGQI0121

b) Carga Horaria: 45h — Distribuigao: 25h tedricas / 20h praticas

c)

(Laboratério de RMN e estagao de trabalho)
Créditos: 3

d) Ementa

Disciplina tedrico-pratica voltada a aplicagdo experimental da
espectroscopia de Ressonancia Magnética Nuclear (RMN), com énfase
na operacao do espectrOmetro, preparo adequado de amostras e
aquisicdo de dados espectrais. Fundamentos operacionais da RMN
aplicados a rotina experimental. Componentes do espectrémetro,
principios de funcionamento, parametros instrumentais e critérios de
qualidade espectral. Procedimentos de seguranga, boas praticas
laboratoriais e uso de equipamentos multiusuarios. Preparo de amostras
liquidas, escolha de solventes deuterados, padrbes de referéncia e
acondicionamento. Aquisi¢ao e avaliagao de espectros de RMN de 1H e
13C, introducdo a experimentos bidimensionais. Identificacdo de
artefatos, solugdo de problemas experimentais e avaliagdo da
reprodutibilidade e confiabilidade dos dados espectrais. Processamento,
visualizacdo e avaliagado da qualidade de espectros de RMN de liquidos
utilizando software dedicado.

Conteudo Programatico

Unidade 1 - Introdugao operacional a RMN

* Importadncia da RMN na pesquisa quimica
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» Papel da RMN na caracterizagdo de compostos organicos

* Organizagéao e funcionamento de laboratérios multiusuarios

Unidade 2 — Fundamentos operacionais da RMN

* Principios basicos aplicados a operacdo do equipamento
« Campo magnético, homogeneidade e shimming

* Pulsos de radiofrequéncia e aquisicao do sinal

* Relaxacao (T1 e T2) sob a perspectiva experimental

Unidade 3 — Componentes do espectrometro
» Magneto, console, sondas e acessoérios
« Sistema de lock, tuning e matching

* Influéncia dos componentes na qualidade espectral

Unidade 4 — Seguranga e boas praticas em RMN
* Riscos associados ao campo magnético
* Procedimentos de seguranga e prevencgéo de acidentes

» Manuseio adequado de amostras e solventes deuterados

Unidade 5 — Preparo de amostras para RMN
* Tipos de amostras

* Solubilidade

* Escolha de solventes deuterados

» Concentracéao, volume e tubos de RMN

» Uso de padrdes internos e referéncia quimica

Unidade 6 — Aquisicao de RMN de 1H
* Ajustes iniciais e parametros experimentais
* Numero de scans, ganho, largura espectral

» Avaliagao da relagao sinal/ruido

Unidade 7 — Aquisi¢gao de RMN de 13C
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f)

* Diferencas operacionais em relacdo ao 1H
» Desacoplamento, tempo de aquisicéo e relaxagao

* Otimizacao do experimento

Unidade 8 — Introdugao a experimentos bidimensionais
+ COSY, HSQC e HMBC (conceitos e aplicagao pratica)
» Critérios de escolha do experimento

* Limitagdes e cuidados experimentais

Unidade 9 — Avaliagao da qualidade espectral
* Resolugao, linha de base e ruido
* Identificagao de artefatos comuns

» Reprodutibilidade e confiabilidade dos dados

Unidade 10 — Solucao de problemas experimentais
* Problemas de shimming, lock e sinal
+ Diagnostico de erros no preparo de amostras

« Estratégias de corregao e boas praticas
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