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A espectroscopia de Ressonancia Magnética Nuclear (RMN) em baixa
resolugao € empregada como um importante método de analise quantitativa de
um dos componentes de uma amostra heterogénea.

Os avangos dos métodos computacionais e quimiométricos permitiram a
utilizagéo dos espectros de RMN no dominio do tempo, em analises qualitativas e
quantitativas de mais de um componente na mesma amostra. Essas anélises sao
baseadas principalmente nas diferencas entre T, dos varios componentes.

Devido a nao homogeneidade de campo By, existem muitas dificuldades
experimentais para medir T,. Muitas técnicas foram propostas para medidas de
relaxagao transversal independente da homogeneidade de campo. Porém, a mais
empregada na avaliagao da qualidade de alimentos e petréleo, é a técnica CPMG,
com uma das principais vantagens de nao acumular erros de calibragao dos
pulsos de 180°.

Alem do uso de medidas estaticas utilizando-se a seqiéncia CPMG,
recentemente desenvolveu-se um sistema automatico e rapido (on-line) de RMN
em baixa resolugcao para analises qualitativas em sementes. A amostra deve ficar
imével apenas durante a analise, ou seja, por aproximadamente 1 segundo (stop
and flow), podendo assim medir a qualidade do 6leo em mais de 1000 sementes
por hora. O decaimento exponencial T, medido com a seqténcia CPMG é
inversamente proporcional a viscosidade do 6leo nas sementes, que por sua vez
esta diretamente relacionado aos teores e tipos de acidos graxos, nimero de
cetano e indice de iodo. Essas caracteristicas permitiram a aplicagao da técnica
CPMG para medida da qualidade de déleo em sementes intactas para uso na
producao de biodiesel.

Apesar do grande potencial da técnica CPMG, quando aplicado on-line e
por longo periodo, causam uma sobrecarga no equipamento, acarretando uma
menor durabilidade nos componentes, e ainda, levar a um aquecimento
indesejavel na semente. O aquecimento, além de reduzir o poder germinativo da
mesma, também pode induzir resultados errbneos, uma vez que a viscosidade
varia exponencialmente com a temperatura.

Assim, desenvolveu-se neste trabalho uma técnica de medida do tempo
de relaxacado T,, similar ao CPMG, porém utilizando somente pulsos de 90° e
apenas Va4 da poténcia da técnica CPMG convencional, que se denominou
CPMGygo, utilizando frutas e sementes oleaginosas.




JORNADA BRASILEIRA
DE RESSONANCIA
MAGNETICA

MIRE-CHRSO EM RMN

A Figura 1 apresenta os decaimentos dos sinais da linhaca, amendoim e
baru, obtidos com as duas técnicas para demonstrar a similaridade dos dados.
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Figura 1. Curvas de decaimento do sinal de RMN obtidos com a seqiiéncia CPMG convencional e
CPMGg, das sementes de linhaga, amendoim e baru.

Como o angulo de excitagdo dos spins nucleares pode ser ajustado
tanto pela intensidade do campo magnético oscilante B, quanto pelo tempo de
duragdo do pulso T, esse ultimo é limitado pela banda espectral (8f) a ser
analisada e deve ser bem menor do que "4 dessa banda. Assim, na seqiiéncia
CPMG, o valor méximo de T, é limitado pelo tempo de duragdo do pulso de 180°,
uma vez que a largura do pulso de 90° é metade desse valor e
conseqiientemente tem o dobro da banda de irradiagdo. Uma maneira eficiente de
reduzir a poténcia consiste em utilizar a largura dos pulsos de 90° com a mesma
duragao dos pulsos de 180°. Para isso reduz se pela metade a intensidade de B;,
que depende apenas da raiz quadrada da poténcia, ou seja, Bi~P”, obtendo-se
uma reducao de 75% da poténcia incidida na amostra.

Portanto, a técnica CPMGg, tem desempenho idéntico a CPMG,
podendo ser utilizada para a andlise on-line da qualidade de 6leo de sementes
para producédo de biodiesel. Ainda, com a vantagem de utilizar apenas 25% da
poténcia da técnica convencional, aumentando a durabilidade do espectrometro e
evitando o aquecimento da amostra.
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