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6. EMENTA: Sequéncias de pulsos de Ressonancia Magnética Nuclear, incluindo técnicas
unidimensionais classicas (BB, SFORD, GATED normal e inverso), pré-modernas (APT, SPI),
modernas (PENDANT, INEPT, DEPT, INADEQUATE 1D); Seqiiéncias bidimensionais modernas
homonucleares: COSY, NOESY, ROESY, TOCSY; Heteronuclear com detecgdo normal (no canal do
carbono): HETCOR e COLOC; Conectividade carbono-carbono (INADEQUATE 2D); Heteronuclear
com detecgéo inversa (no canal do hidrogénio): HSQC, HMQC e HMBC; Sequéncias tridimensionais:
COSY-HMQC, TOCSY-HMBC, 3D-HMBC; Selecado de coeréncia por gradiente de campo pulsado e
DOSY. Todas discutidas sob o ponto de vista de principios e aplicagdes, nas diversas areas de
conhecimentos (Quimica de Produtos Naturais, Alimentos, Farmacos, Polimeros, Bioquimica,
Bioinorganica, etc.).

A parte pratica consiste no manuseio de aparelhos de RMN supercondutores desde a manipulagao
de amostras da fase de aquisi¢do até o processamento dos dados e obtengédo dos espectros, bem
como analise dos mesmos para determinagéo estrutural de substancias quimicas.

7. PROGRAMA DA DISCIPLINA/ATIVIDADE/MODULO:

I. CONTEUDO PROGRAMATICO

A. CURSO TEORICO

1. Conceitos basicos da RMN
1.1. Cronologia
1.2. O fendbmeno da RMN
1.3. Distribuicdo de Boltzmann




1.4. Protecédo diamagnética e deslocamento quimico
1.5. Acoplamento spin-spin
1.6. Mdltipla irradiacéo
1.7. Efeito Nuclear Overhauser (NOE)
2. Técnicas Unidimensionais Classicas
2.1. RMN de onda continua (CW NMR) x RMN de pulsos (FT NMR)
2.2. Relaxacao nuclear, FID (Free Induction Decay) e Transformada de Fourier (FT)
2.3. Broad-Band Decoupling (BB, CPD)
2.4. GATED heteronuclear decoupling (GATED ¢/ NOE)
2.5. Inverse GATED heteronuclear decoupling (Inverse GATED s/ NOE)
2.6. Low Power Selective Proton Decoupling (LPSD)
3. Técnicas Unidimensionais Pré-Modernas
3.1. Selective Population Inversion (SPI)
3.2. Attached Proton Test (APT) ou J Modulated Spin-echo Spectroscopy
4. Técnicas Unidimensionais Modernas
4 1. Polarization ENhancement During Attached Nucleus Testing (PENDANT)
4.2. Insensitive Nuclei Enhancement by Polarization Transfer (INEPT)
4.3. Distortionless Enhancement by Polarization Transfer (DEPT)
4.4. Incredible Natural Abundance Double-Quantum Transfer Experiment (1D INADEQUATE)
5. Técnicas Bidimensionais Modernas
5.1. De resolugéo em “J” (J Resolved)
5.1.1. Homonuclear
5.1.2. Heteronuclear
5.2. De correlagao de deslocamento quimico
5.2.1. Homonuclear
5.2.1.1. Correlation Spectroscopy (COSY, com acoplamento escalar comum)
5.2.1.2. Total Correlation Spectroscopy (TOCSY, com acoplamento escalar a longa distancia
[relay])
5.2.1.3. Nuclear Overhauser Enhancement Spectroscopy (NOESY, acoplamento dipolar)
5.2.1.4. Rotating frame Overhauser Enhancement Spectroscopy (ROESY, acoplamento dipolar
no sistema de referéncia rotacional)
5.2.1.5. Incredible Natural Abundance Double-Quantum Transfer Experiment (2D
INADEQUATE, coheréncia quantica dupla, conectividade carbono-carbono)
5.5.2. Heteronuclear (c/ detecgéo no canal do carbono)
5.2.2.1. Heteronuclear Correlation (HETCOR, acoplamento a uma ligacao)
5.2.2.2. Long-Range Heteronuclear Correlation (LR-HETCOR, COLOC, acoplamento a mais
de uma ligagao)
6. Técnicas Bidimensionais Contemporaneas
6.1. Heteronuclear Mutiple-Quantum Coherence (HMQC, acoplamento a uma ligagdo com
deteccao no canal do hidrogénio)
6.2. Heteronuclear Multiple-Bond Correlation (HMBC, acoplamento a mais de uma ligagdo com
deteccao no canal do hidrogénio)
6.3. Heteronuclear Single-Quantum Coherence (HSQC, acoplamento a uma ligacdo com detecgao
no canal do hidrogénio. Pode ser editado)
6.4. Diffusion Ordered Spectroscopy (DOSY)
7. Técnicas Bidimensionais Hibridas
7.1. COSY-HMQC
7.2. TOCSY-HMBC
8. Gradiente de Campo
9. RMN Tridimensional
10. RMN de Soélidos
11. Tépicos em RMN de Imagem e de outros nuclideos
12. Aplicagdo em Quimica de Produtos Naturais
11.1. Terpenos (mono, sesqui, di e triterpenos)
11.2. Esteroides (de plantas e animais)
11.3. Flavonoides
11.4. Alcaloides




11.5. Outros

B. CURSO PRATICO
1. Prepara¢ado de Amostras
1.1. Solugdes (5 mm e 10 mm)
1.2. Sélidos
2. O Instrumento
2.1. Dewar, Console, WorkStation, Probes, Magneto
2.2. Manutengao e Abastecimento de N: liquido e He Liquido
3. Utilizando o Top Spin
4. Processamento de Dados Unidimensionais
4.1. Hidrogénio
4.2. Carbono-13 (BB)
4.3. Carbono-13 (GATED normal, GATED inverso)
4.4, Carbono-13 APT
4.5. Carbono-13 DEPT (135°, 90° e 45°)
4.6. Carbono-13 PENDANT
5. Processamento de Dados Bidimensionais
5.1. COSY ('H,'H-COSY)
5.2. TOCSY
5.3. NOESY
5.4. HETCOR ('H,"C-COSY, "Jcu, Detecgdo no canal do carbono)
5.5. COLOC ('H,"C-COSY, **Jcn, Detecgdo no canal do carbono)
5.6. HMQC ('H,™®C-COSY, "Jcn, Detecgao no canal do hidrogénio)
5.7. HMBC ('H,"*C-COSY, **Jc, Detecgdo no canal do hidrogénio)
6. Utilizagao de Gradiente de Campo
6.1. COSYGS
6.2. HMQCGS ('Jcn)
6.3. HMBCGS (**Jcn)
6.4. DOSY

8. FORMA DE AVALIAGCAO:

L PP P PO PP UPPPPPPRN Provas descritivas
T Seminarios individuais sobre temas especificos
3 T Resolucgéo de tarefas extra-classe.
PR POPPRPRPRPPPIN Provas experimentais
TR RRPRPN Frequéncia igual ou superior a 75%
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