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Laboratério Multiusuario de RMN da UFFE

NORMAS DE UTILIZACAO

1- Apresentacao

O espectrobmetro de RMN de 500MHz foi adquirido com o propoésito de equipar o
Laboratdrio Multiusuario de RMN da Universidade Federal Fluminense (LaReMN-
UFF), integrante do Nucleo de Caracterizacdo de Materiais da UFF (CT-
INFRA/FINEP , chamada 5-2004). O espectrometro solicitado ird juntar-se ao atual,
de 300 MHz, instalado em 1995, hoje com capacidade técnica restrita por sua
defasagem face a evolucdo da técnica de RMN, e cujas limitacdes representam
uma barreira ao desenvolvimento das linhas de pesquisa que dependem dessa
técnica.

2- Descrigéo do sistema

a) Magneto - 11,75 Tesla (500 MHz para a frequéncia do 1H) com cavidade de 54
mm, ultra blindado, dotado de sistema anti-vibracdo e medicdo automéatica de
hélio e nitrogénio, autonomia de 120 dias para a recarga de Hélio.

b) Console - Trés canais de radiofrequéncia (um canal de banda estreita capaz de
excitar os nacleos 1H e 19F, e os demais de banda larga), unidade de gradiente
60-65 Gauss/cm, unidade de controle de temperatura (-150 até +250 oC),
amplificadores de 100 Watts e 300 Watts nos canais de banda larga.

c) Sondas - Sélidos: 4 mm, trés canais 1H-19F{15N-13C/13C-31P} e rotacdo no
angulo magico (MAS - Magical Angle Spinning) de 18KHz. Liquidos: a) deteccdo
direta 5 mm, dois canais 1H-19F/15N-31P e gradiente (PFG — Pulsed Field
Gradients); b) deteccdo indireta 4mm, dois canais 1H{15N-31P}, PFG e MAS; c)
deteccdo inversa 5mm, trés canais 1H{13C/X} e PFG.

3- Funcionamento dos servi¢os
O acesso ao equipamento podera sera feito de trés formas, a saber:

a) requisicao de analises - as analises de rotina em solucdo poderdo ser solicitadas
mediante o preenchimento de uma ficha de requisicdo prépria assinada pelo
professor orientador. As amostras deverdo ser entregues preparadas dentro de
horario pré-estabelecido e segundo as instru¢cbes em anexo. As andlises de
amostras solidas e semi-sélidas ndo estdo contempladas nessa modalidade.
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b) operacdo prépria — o equipamento poderd ser operado por pesquisadores,
técnicos ou alunos devidamente treinados e credenciados pela coordenacdo do
LaReMN-UFF. Nesse caso, os interessados deverdo utilizar o equipamento dentro
do horéario reservado para sua Instituicdo nos horarios previamente agendados
junto ao Comité Gestor. Nessa modalidade, todos os recursos do equipamento
poderdo ser acessados, salvo a troca da sonda que sera efetuada pelos técnicos do
laboratério.

c) colaboracéo - nos casos especiais ndo previstos nos itens acima, a coordenacao
do LaReMN-UFF podera ser consultada sobre colaboragBes cientificas para
realizacGes de experimentos mais especificos ou de dificil implementacao rotineira.

4 - Treinamento dos usuarios

O LaReMN-UFF promovera treinamentos basicos para credenciamento de usuarios
(técnico, pesquisador ou aluno) que poderdo utilizar o equipamento. O
treinamento sera ministrado para grupos de até quatro pessoas. Em face da
demanda por andlises se concentrar nas pequenas moléculas organicas em
solucéo, o laboratdrio vai oferecer rotineiramente 0s seguintes cursos:

a) Béasico de operacdo 1D - 1H, PRESAT, NOE-diff, 13C e DEPT
b) Bésico de operacdo 2D - COSY, NOESY, HSQC e HMBC

Os treinamentos nas demais potencialidades do equipamento deverdo ser
solicitados a coordenacdo (ex. RMN heteronuclear, tripla ressonancia, HR-MAS,
estado sdlido, etc.).

Operadores com experiéncia prévia na operacdo do sistema também serdo
credenciados mediante comprovacao de proficiéncia

5 - Armazenamento de dados

Os arquivos contendo os dados das analises de RMN serdo disponibilizados para
serem copiados via internet pelos usuarios, para processamento em suas
Instituicbes. Quando isto ndo for possivel, os espectros editados em papel serdo
remetidos aos usuarios pelo LaReMN-UFF. Cabe Unica e exclusivamente ao usuario
a responsabilidade de efetuar o backup dos arquivos dos seus experimentos. O
LaReMN-UFF mantera uma cOpia dos arquivos por até um més, contados a partir
da data da disponibilizagéo dos resultados.
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6 - Gerais

O uso do sistema de 500MHz é particularmente recomendado nos seguintes
casos: a) quantidades muito pequenas ou amostras de baixa solubilidade, b)
moléculas grandes ou sistemas complexos (ex. 2a. ordem dificeis de modelar), ¢)
experimentos especiais (ex. difusdo molecular, tripla ressonancia), d) amostras
sélidas ou semi-solidas.

Antes de solicitar uma analise no 500MHz certifigue-se que o de 300MHz é nado
capaz de resolver o seu problema. O espectrdbmetro de RMN de 500MHz é uma
ferramenta sofisticada e de custo de manutencdo elevado. A coordenacdo do
LaReMN-UFF tem o dever de zelar pela sua utilizag&o consciente.

Coordenacgéo do LaReMN - UFF
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