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Resumo: Amostras pequenas em sondas de RMN geram sinais com baixa relagdo S/R, os quais podem ser
melhorados por meio do aumento do fator de preenchimento, empregando-se uma bobina auxiliar, de volume
semelhante a amostra, acoplada indutivamente a sonda. Devido ao aumento de sensibilidade obtido, conseguiu-se
um ganho consideravel na relagdo sinal ruido, o que se mostra bastante util, ao possibilitar que o tempo de analise
da amostra seja diminuido por um fator proporcional ao quadrado do ganho atingido.
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IMPROVEMENT OF THE SIGNAL-TO-NOISE RATE OF A NMR PROBE BY INDUCTIVE COUPLING

Abstract: Small samples in NMR probes generates signals with low S/N ratio, which can be improved by
increasing of the filling factor, using an auxiliary coil, similar to the sample volume and inductively coupled to the
probe. Due to the increase of sensitivity, it was achieved a considerable gain in signal-to-noise ratio, which proves
quite useful making the sample analysis time reduced by a factor proportional to the square of the gain achieved.
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1. Introducao

A Ressonancia Magnética Nuclear (RMN) é uma técnica espectroscopica amplamente empregada para
analise de diversos produtos agropecudrios. Em alguns casos, em que a sonda RMN ¢ operada com amostras de
volume pequeno em relagdo a sonda, a relag@o sinal ruido (S/R) ¢ degradada, se comparada com uma sonda total-
mente preenchida, tornando-se necessarios aumentos nos tempos de aquisi¢ao do sinal para se conseguir uma S/R
(Marconcini 2010, Colnago 2007).

As sondas de RMN sdo fabricadas com volumes especificos e sdo otimizadas para um volume também
especifico de amostras. Ocorre que, em geral, ¢ onerosa a aquisi¢do de sondas de diversos volumes de acordo com
cada tipo de amostra, tornando-se necessaria uma solugdo para o caso de analise em amostras de pequeno volume
em relacdo a sonda. Desta forma, busca-se neste trabalho implementar um circuito auxiliar, de menor tamanho, que
possibilite analises de RMN com melhor reagao S/R para amostras pequenas de diversos produtos agropecuarios,
tais como sementes, pequenas frutas, ampolas de 6leo ou outros contetidos, de acordo com o interesse da analise.
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Figura 1. a) Diagrama do circuito da sonda com o circuito de bobina auxiliar acoplada b) Diagrama
indicando o tamanho da amostra em relacdo a sonda. ¢) Melhoria do fator de preenchimento com uso de bobina
auxiliar acoplada.
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Com base em trabalhos ja realizados por Raad e Darrasse (1991) e Jacquinot e Sakellariou (2011) foi de-
senvolvida uma solug@o que consiste no acoplamento de uma bobina auxiliar, alojada no interior da sonda RMN,
sem ligacdo por fios.

No presente trabalho, foi estudado o efeito na relagdo S/R da utilizagao da bobina auxiliar acoplada in-
dutivamente a sonda. Para efeito de comparagéo, foi utilizada uma mesma amostra em ambas as situagdes, com
e sem o circuito auxiliar, analisando-se também o comportamento da relagdo S/R com a variagdo do numero de
varreduras.

A relagdo S/R em um experimento de RMN pode ser descrita pela equagdo (1).
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onde N ¢ a concentragdo de nuclideos por unidade de volume, T ¢ a temperatura, Q ¢ o fator de qualidade
da sonda, Va é o volume da amostra, AV é o tamanho da janela espectral, f é o fator de figura do amplificador e & é
o fator de preenchimento da bobina, definido pela relagdo entre o volume da amostra e o volume interno da bobina.

Conforme exemplificado na figura 1, uma bobina menor instalada no interior da sonda maximiza o fator
de preenchimento e, conforme a equagdo (1) incrementa proporcionalmente a relagao S/R.

2. Materiais e Métodos

Para este estudo, foi utilizado um ima permanente de 0,282 T (12 MHz para 'H ) modelo SLK-1700C,
da fabricante SpinLockMagneticResonanceSolution e a sonda disponivel no laboratério, de 110 mL de volume
interno, sintonizada na frequéncia de 12 MHz, assistidos pelo software NT NMR.

A construgdo da bobina auxiliar, composta por um circuito ressonante LC com um indutor cilindrico de
25,5 mm de didmetro em paralelo a um capacitor, demandou o uso de osciloscopio e gerador de onda senoidal para
a medicao da frequéncia de ressonancia do circuito. Uma vez construido, o circuito auxiliar foi testado utilizando
uma ampola de 6leo de soja de 6 mL como amostra, sendo esta posicionada no interior da bobina auxiliar, colo-
cada no centro da sonda, sintonizada em 50 Q por meio de aparelho varredor de radiofrequéncia da marca Morris
Instruments Inc. Foram executadas diversas leituras por meio de aquisi¢do de um Unico eco sobre a amostra, em
diferentes condigoes de frequéncia e sequéncia de pulso, nas quais foi calculada a melhor relagdo sinal ruido do
sinal resultante da sobreposi¢ao dos ecos simples.

Outro fator analisado neste trabalho foi o efeito na razdo S/R do numero de varreduras efetuados (n). A
medida que este nimero para uma mesma amostra ¢ aumentado, o sinal obtido ¢ igual para cada uma das medi¢des,
ao passo que o ruido ¢ aleatdrio e irregular. Por conseguinte, a soma de sinal aumenta linearmente com o niimero
de medigdes enquanto que o ruido aumenta com a raiz quadrada do numero de medigdes. Assim, a razdo S/R au-
menta com a raiz quadrada do nimero de medigoes.

Diferentes medi¢des podem ter suas razoes S/R e nimeros de varreduras relacionados da seguinte forma:

(Sfﬂ}l _ \"'TITI )

(S/R), L]
Foram realizados testes, com e sem a bobina auxiliar, variando o nimero de varreduras
de 5 a até 60, comparando os resultados segundo a relagdo dada pela expressao (2).
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Figura 2. Da esquerda para a direita: A sonda RMN, a amostra de 6 mL de 6leo e a bobina auxiliar
construida.
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3. Resultados e Discussiao

A figura 2 mostra a intensidade do sinal em relagdo ao tempo, obtidos com e sem a utilizagdo da bobina
auxiliar acoplada, para um ntimero de 25 varreduras. O ganho em razdo S/R produzido pela nova bobina foi de
aproximadamente 4 vezes para os valores de varreduras (n) realizados em diferentes ensaios, conforme pode ser
visualizado na tabela 1.
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Figura 3. Grafico da intensidade do sinal de eco pelo tempo com a utilizagdo da sonda acoplada a bobina.
Em azul, o sinal obtido sem a bobina acoplada, em preto, com a utilizagdo da bobina.

Tabela 1. Relag@o sinal ruido com e sem a bobina auxiliar, em fun¢do do numero de varreduras (n)

Com bobinaauxiliar Sembobinaauxiliar
n S/R n S/R
5 47 5 10,7
10 76,5 10 13,4
25 80,2 25 23,9
50 118 50 30
100 156 100 46,2

De acordo com a relagdo dada pela expressdo (2), podemos inferir que, para o ganho de 4 vezes na relagdo
S/R obtido neste trabalho, a utilizagdo da bobina auxiliar permite uma redugéo de

16 vezes o niimero de varreduras, impactando significativamente no tempo de analise da amostra, tornan-
do mais rapida analise quantitativa de amostras de pequeno volume.

Com estes resultados, reforga-se a eficacia de uma técnica simples e econémica de se obter melhorias na
relagdo S/R em analises de RMN em amostras de pequeno volume em relag@o a sonda.

4. Conclusoes

A utilizacdo de um circuito acoplado a sonda RMN produz aumentos significativos na relacdo S/R das
leituras, por meio do ganho em sensibilidade decorrente da otimizagdo do fator de preenchimento. Desta forma,
os tempos de medida sdo diminuidos em cerca de 16 vezes, tornando mais rapidas as analises de RMN.

Ao se somar a trabalhos ja realizados, os resultados aqui alcangados vém a reforgar a validade da técnica,
que tem se mostrado eficaz e de baixo custo.
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