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Palavras Chave: RMN ’3C, SSFP, Alta resolugdo

Introducao

A RMN de °C com detecgéo direta ainda é muito
utilizada para a determinagdo de estruturas de
compostos organicos sintéticos e naturais. No
entanto, devido & baixa abundancia natural do "*C
(1.1%) e baixa constante magnetogirica, y, para se
obter um espectro com boa raz&o sinal-ruido (s/r) os
sinais precisam ser promediados por até milhares
de vezes. Como o tempo de relaxagao longitudinal,
T4, para este nucleo é muito elevado, o tempo total
de analise pode demorar horas ou até dias.

Com o objetivo de tornar as analises de RMN '°C
mais rapidas, Carr' desenvolveu a seqiiéncia de
Precessdo Livre no Estado Estacionario (SSFP).
Nesta seqliéncia, os pulsos sdo separados por um
tempo, T,, menor que o tempo de relaxacdo
transversal, T,. Braun et. al.? também propuseram
uma seqiiéncia rapida para deteccdo de ™C. Esta
seqiiéncia baseia-se na aplicacdo de pulsos de 30°
separados por um T, de 1,380 s. Neste trabalho,
esta sequéncia foi denominada de padrao.

Neste contexto, o objetivo deste trabalho foi avaliar
o potencial da seqiiéncia de SSFP para aquisicao
rapida de espectros de RMN de C de alta
resolugao.

Resultados e Discussao

As analises de RMN °C foram realizadas em um
espectrémetro Varian Inova de 9,4 T (400 MHz para
o nucleo de 'H e 100,5 MHz para o nucleo de *C).
Primeiramente, avaliou-se o potencial da sequéncia
padrdo para aquisicao rapida de espectros de RMN
*C. Através de valores de T, e T,, obtidos pelas
sequéncias de Inversdo-Recuperacdo e CMPG,
para alguns nucleos de 3¢, verificou-se que o valor
de T, aplicado na sequéncia padrdo é inferior aos
valores de T, destes nucleos. Neste caso, conclui-
se que a sequéncia padrdo encontra-se no regime
de SSFP e que seus espectros também apresentam
anomalias de intensidade. No entanto, nesta
sequéncia, a componente eco é suprimida devido a
realizacdo da ciclagem de fase dos pulsos, a baixa
s/r nos espectros de RMN de °C; a aplicagdo de
uma funcdo de apodizagdo (exponencial,
Gaussiana, etc) e a aquisicado do sinal até 0,9 s.

Apos verificado que a sequéncia padrao encontra-
se no regime de SSFP, para obter um ganho ainda
maior na s/r, reduziu-se o valor de T, para 300 ms.
Os resultados obtidos com a amostra brucina,
atraves da aplicacéo de um T, de 1,380 s e 300 ms
podem ser visualizados na Figura 1A e 1B,
respectivamente. Por estes resultados observa-se
que o espectro obtido através da aplicacao de um
T, = 300 ms apresentou um ganho de 5 vezes na
razdo s/r, para o mesmo tempo de analise, quando
comparado quando o espectro obtido com um T, =
1,380 s.
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Figura 1. Ea'swgectros de RMN 13C déwgmostras de
brucina obtido através da aplicacdo de um T, de (A)

1,380 s e (B) 300 ms.

Para melhorar ainda mais o ganho na razao srr,
espectros de RMN °C foram obtidos com a
sequéncia SSFP através da aplicagédo de um T, =
100 ms. Nesta condigédo, obteve-se um ganho de 7
vezes quando comparado com o T, = 1,380 s. No
entanto, os espectros apresentam anomalias de
fase. Assim, uma das formas de apresentar o
espectro é através do modo magnitude.

Conclusoes

Através destes resultados demonstrou-se que a
sequéncia padrdo estd no regime de SSFP e que
seus espectros também apresentam anomalia de
intensidades. Verificou-se também um ganho de até
7 vezes da SSFP quando comparado com a
seqiiéncia padréo.
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