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1. Utilize a quantidade adequada de material

v' Para a maioria dos compostos organicos a quantidade adequada de material varia
de acordo com o campo/equipamento utilizado:

Quantidade recomendada de material

Equipamento
lH 13C
60 MHz 20 mg 100 mg (minimo)
600 MHz 5310 mg 10220 mg

v' As quantidades acimas s3o recomendacdes. Fique atento para o limite de
solubilidade do seu material . Particulas precipitadas ou em suspensao prejudicam
a obtencao dos espectros.



2. Adicione a quantidade correta de solvente

v’ Utilize aproximadamente 500 pl de solvente.

Pouco solvente

Excesso de solvente

v
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2. Adicione a quantidade correta de solvente

v Utilize aproximadamente 500 pl de solvente. O tubo de RMN deve ser
preenchido até uma altura minimade 3,5 cm e maxima de 4,5 cm.

v' A interface solvente-ar causa distorcdes na homogeneidade do campo
magnético que sao corrigidas com as bobinas de shimming. Amostras com
menos solvente que o0 necessario nao permitem uma boa correcao e
resultam em espectros com linhas largas e baixa resolu¢cao. Amostras com
mais solvente do que o necessario também geram problemas no
shimming além de desperdicar os solventes deuterados.



3. Remova particulas solidas

v' Amostras que contenham particulas sdlidas,
precipitadas ou em suspensao devem ser
filtradas ou centrifugadas.

v’ Particulas sdlidas presentes na amostra
distorcem a homogeneidade do campo
magnético, uma vez que a suscetibilidade
magnética da particula é diferente daquela
da solucao. A presenca de particulas solidas
da origem a espectros com linhas largas e de _#
baixa resolucao. ’




Posso preparar minha amostra com antecedéncia?

v Sim, desde que a amostra n3o
apresente problemas de estabilidade,
degradacdo e/ou precipitacdo.

v" No caso de solventes volateis, pode-
se utilizar uma pequena quantidade
de Parafim M cobrindo a parte
superior do tubo e a parte inferior da
tampa para reduzir a evaporaciao do
solvente. Jamais utilize outros tipos
de filmes plasticos e fitas adesivas.




4. |dentifique corretamente sua amostra

v Jamais cole adesivos ou marque os tubos com qualquer tipo de tinta ou
caneta.

v" Aidentificacdo deve conter obrigatoriamente as seguintes informacdes:

- Nome do usuario;

- Nome do laboratério ou grupo de pesquisa e departamento;
- Nome/cddigo da amostra;

- Solvente deuterado;

- Massa de amostra (mg);

- Experimentos e nucleos que devem ser analisados



Exemplo de como a amostra deve ser identificada

Nome do
responsavel
pela amostra

Laboratorio ou
grupo de pesquisa

L Massa de
Identificacao :
material
da amostra .
utilizada no
preparo

Solvente
utilizado no Experimentos e nucleos a
preparo serem adquiridos



5. Mantenha seus tubos limpos e balanceados

v A limpeza dos tubos deve ser feita enxaguando o tubo com acetona,
diclorometano ou outro solvente apropriado para o tipo de amostra. A
secagem pode ser feita a vacuo ou com jato de ar seco. Em hipdtese
alguma a secagem pode ser feita em estufa. As tampas sao tratadas da
mesma maneira.

v" Os tubos de RMN podem ser girados a 20 Hz (1200 rpm) para melhorar a
homogeneidade do campo e, consequentemente, melhorar a resolucao do
espectro. Contudo, tubos quebrados ou trincados nao podem ser girados,
dando origem a espectros de baixa qualidade.
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