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Sumário 

 Técnicas de alta resolução em RMN de sólidos: 

 Alargamento por anisotropia das interações de spin 

nuclear em sólidos. 

 Rotação em torno do ângulo mágico (MAS). 

 Ecos rotacionais e bandas laterais. 

 Instrumentação para MAS. 

 Exemplos. 
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Interações de spin nuclear: resumo 

http://grandinetti.org/Research/NMRMethods/index.html 
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RMN em sólidos policristalinos 

“NMR Quantum Information Processing”, Oliveira et al. Elsevier, 2007. 
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Anisotropia de deslocamento químico 

Monocristal Sólido policristalino ou pó 

Frequência dependente da orientação molecular: 
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“Spin dynamics”, M. H. Levitt. John Wiley & Sons, 2002. 
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Interação através do espaço 
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Correções de primeira e segunda ordens – caso de simetria axial: 
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Interação quadrupolar elétrica 
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Rotação em torno do ângulo mágico (MAS) 
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Andrew, Nature 1958;182:1659. 

Lowe, Phys. Rev. Lett. 1959;2:285. 
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Rotação em torno do ângulo mágico (MAS) 

“Introduction to solid-state NMR spectroscopy”, M. J. Duer. Blackwell, 2004. 
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Rotação em torno do ângulo mágico (MAS) 

Lowe, Phys. Rev. Lett. 1959;2:285 

RMN de 19F – teflon: 
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RMN de 13C 

(glicina) 

Estático 

MAS 1kHz 

MAS 12kHz 

Rotação em torno do ângulo mágico (MAS) 
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Rotação em torno do ângulo mágico (MAS) 

http://u-of-o-nmr-facility.blogspot.com/ 
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Ecos rotacionais e bandas laterais (ssb) 

Maricq & Waugh, J. Chem. Phys. 1979;70:3300 
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“Introduction to solid-state NMR spectroscopy”, M. J. Duer. Blackwell, 2004. 

Anisotropia do 

deslocamento 

químico: 

Ecos rotacionais e bandas laterais (ssb) 
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“Introduction to solid-state NMR spectroscopy”, M. J. Duer. Blackwell, 2004. 

Ecos rotacionais e bandas laterais (ssb) 
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RMN de 31P 

Remoção das bandas laterais: altas frequências de rotação 

ou técnicas especiais (TOSS). 

RMN de 119Sn 

Ecos rotacionais e bandas laterais (ssb) 
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Supressão de bandas laterais (TOSS) 

Dixon, J. Chem . Phys. 1982;77:1800. 
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Supressão de bandas laterais (TOSS) 

Dixon, J. Chem . Phys. 1982;77:1800. 

Bryce et al., Can. J. Anal. Sci. Spectr. 2001;46:46. 
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Ecos rotacionais e bandas laterais (ssb) 

Ajuste do ângulo mágico: 

Bryce et al., Can. J. Anal. Sci. Spectr. 2001;46:46. 
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Ecos rotacionais e bandas laterais (ssb) 
Ajuste do ângulo mágico: 

Bryce et al., Can. J. Anal. Sci. Spectr. 2001;46:46. 
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http://u-of-o-nmr-facility.blogspot.com/ 

Ecos rotacionais e bandas laterais (ssb) 
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MAS e efeitos de CSA: importância da magnitude de B0 

RMN de 13C – simulações com CSA para planos grafenos: 



Fundamentos e Aplicações de RMN no estado sólido      -      Jair C. C. Freitas 

MAS e efeitos de CSA: importância da magnitude de B0 

RMN de 13C – espectros com MAS para materiais carbonizados: 

MAS = 12 kHz 



Fundamentos e Aplicações de RMN no estado sólido      -      Jair C. C. Freitas 

Magnetic 

field 

(T) 

1H NMR frequency  

(MHz) 

13C NMR frequency  

(MHz) 

f CSA 

(kHz) 

2.35 100 25.2 5 

4.70 200 50.3 10 

7.05 300 75.4 15 

9.39 400 100.6 20 

11.74 500 125.8 25 

14.09 600 150.9 30 

16.44 700 176.1 35 

18.79 800 201.2 40 

21.14 900 226.4 45 

MAS e efeitos de CSA: importância da magnitude de B0 
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Probes e rotores para experimentos com MAS 

http://www.magnet.fsu.edu/education/tutorials/tools/probes/magicangle.html 
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• Rotores menores:  

 Frequências de MAS maiores. 

 7mm: fMAS < 8 kHz. 

 2,5mm: fMAS < 35 kHz. 

 Menor sensibilidade. 

Probes e rotores para experimentos com MAS 
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RMN no estado sólido: probes e rotores 

http://u-of-o-nmr-facility.blogspot.com/2008/04/how-much-sample-do-i-need-to-get-solid.html 

 (mm): 7,0  4,0   3,2  2,5  1,3 

rot
máx. (kHz):   8   18    23   35   70 
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 RMN de alta resolução em sólidos: 

 “Multinuclear solid-state NMR of inorganic materials”, K. J. D. Mackenzie, M. E. Smith. 

Pergamon, 2002. 

 “High resolution NMR in solids”, U. Haeberlen. In: Adv. Magn. Reson. Suppl. I, 

Academic Press, 1976. 

 “Introduction to solid-state NMR spectroscopy”, M. J. Duer. Blackwell, 2004. 

 “NMR in rotating solids”, M. M. Maricq, J. S. Waugh. J. Chem. Phys. 1979;70:3300-

3316. 

 “Practical aspects of modern routine solid-state nuclear magnetic resonance 

spectroscopy: one-dimensional experiments”, D. L. Bryce et al., Can. J. Anal. Sci. 

Spectr. 2001;46:46. 

 “Recent advances in experimental solid state NMR methodology for half-integer spin 

quadrupolar nuclei”, M. E. Smith, E. R. H. van Eck. Prog. Nucl. Magn. Reson. Spectr. 

1999;34:159-201. 
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