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1. Inserir o tubo no spinner e ajustar a profundidade com o auxilio do medidor da Bruker. A
linha preta do medidor deve estar completamente preenchida pela amostra.

Medidor do 500 MHz com spinnef e amostra em um tubo de 5 mm

Observacdo: o medidor é especifico de cada equipamento. Atente-se a isso, pois hd um
medidor do antigo equipamento de 300 MHz no mesmo local do medidor do DRX500.
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2. Apertar o botdo Lift no painel da BSMS.

3. Introduzir a amostra no equipamento.

4. Apertar novamente o botdo Lift para a amostra descer.

5. Abrir um experimento existente.
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6. Na linha de comando digitar edc para criar um novo experimento. Nesse comando sera
inserido 0 nome da amostra.

7. Copiar os parametros padrdo de um espectro de proton para o experimento atual através do
comando rpar proton all.

8. Na linha de comando inserir os valores 6timos para os comandos sw e olp (geralmente os
valores padrdo sdo respectivamente 17 e 7).

9. Sintonizar a sonda digitando wobb (enter) e ajustando o matching e tunning até que o vale
do sinal seja posicionado na linha de referéncia. Este passo tem que ser realizado cada vez
que o solvente for trocado.
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Figura retirada do livro: High-Resolution NMR Techniques in Organic Chemistry, Autor Timothy D.W.
Claridge, Editora Elsevier, 3a edicdo, 2016, DOI: https://doi.org/10.1016/C2015-0-04654-8

10. Para sintonizar a sonda a chave deve ser inserida nas entradas T (de tunning) e M (de
matching) na parte inferior da maquina e rotacionadas até que o vale fiqgue na linha de
referéncia.



https://doi.org/10.1016/C2015-0-04654-8
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11. Ap0s feito o ajuste wobb digitar stop (enter) na linha de comando.

12. Efetuar o lock do solvente através do comando lock (enter). Esse comando iré disponibilizar
uma lista de solventes.

13. Carregar os parametros de calibracdo da sonda atraves do comando getprosol.

14. Efetuar o shimming da amostra ajustando os valores de z1, z2 e z3. As linhas devem estar 0
mais alto possivel na tela de lock display.

15. Para ajustar as linhas deve ser feita uma rotacdo no botdo giratorio de ajuste do shimming no
painel BSMS.
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16. Ajustar o ganho do receptor utilizando o comando rga.

17. Ajustar o nimero de scans no parametro NS (16 para amostras concentradas; 128 para

amostras diluidas).

18. Iniciar a aquisic¢ao do espectro com o comando zg.

19. Efetuar a transformada de Fourier com o comando efp.

20. Ajustar a fase com o comando apk.

1. Ajustar a fase manualmente, se necessario, na aba mostrada abaixo, tanto no 0 quanto no 1.

Al interactive phase correction

[0] 1 R|90 -9u1an|AL I 8,8, «

pivot = 3.37 ppmn  Phase incrementl 0 order correction |.IZ|D phl = 0.00

name not defined

PROTON DMSO {C:\Bruken TOPSPIN} vn 54

% Interactive phase correction

o [1] n‘gu -90130‘,15. I 8,8, «

pivot = 3.37 ppm Phase increment { 1st order correction | phl = 0.00

name not defined

PROTON DMSO {C:\Bruken TOPSPIN} vn 54
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21. Analisar o lineshape dos sinais do solvente e referéncia. Se necessario repetir o shimming e

adquirir o espectro novamente.
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Figura retirada do livro: High-Resolution NMR Techniques in Organic Chemistry, Autor Timothy D.W.
Claridge, Editora Elsevier, 3a edicdo, 2016, DOI: https://doi.org/10.1016/C2015-0-04654-8

Aqui se encontram os principais erros no lineshape dos solventes, caso algum seja

observado é necessario mudar 0 shimming no parametro em que o erro se encontra.
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