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Introducao

Ha discussdes na literatura de metodologia
que medem a temperatura na amostra pela
variacdo de temperatura-MAS (VT MANS).
Muitas teécnicas tem sido citadas e
experimentadas  apresentando as  suas
vantagens e desvantagens.
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Utilizacao do 2"Pb

O assinalamento sensitivo térmico do deslocamento
quimico do Pb(NO,), utilizando MAS em funcio da
temperatura, prové um excelente método de
termometria em RMN no estado sdlido. A dependéncia
da temperatura ¢ uniforme numa variacao de -130 a
150° C, a sensibilidade e largura de linha sio muito
favoraveis. Isto mostra que o Pb(NO;), pode ser usado
na sonda MAS para medida de mudanca de
temperatura da amostra.
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Quais sao as mudancas que
podem ser vistas ?

*Gradiente de temperatura
*Kfeito de rotacao do MAS

*Variacao de temperatura
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Requisitos para uma amostra ser
um termometro de deslocamento

 Deve ser solida
*Alta sensibilidade
eSinais finos de RMN

*O(T) muito sensitivo com a a mudanca de T°
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Pb(NO,), Satistaz todos esses
criterios

Ele apresenta uma linha de RMN muito
estreita € o seu deslocamento quimico tem
um extenso assinalamento dependente da
temperatura que varia de —130 a 150°C as
sua medidas sao rapidas e convenientes.
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Calibracao

5000 Hz




Calibracao pelo ponto de fusao

Literature
sample value® ("C)

Acetone — 0
Benzene
Citric acid 15

Measured
value (7C)

5
144

*CRC Handbook of Chemistry and Physics™ (R, U, Weast, Ed.), 64th
ed.. CRC Press, Boca Raton, Florida, 1984,




Calibracao pelo ponto de fusao

m B
Data1B

Y =A+B * x

B =-0.06849

A =1.44976
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Calibracao com Pb(NO,), VT
MAS
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"N = ZrQ, rotor
and endcap
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Resultados do
Ph(NO,),
VT MAS
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Temperature

-120°C
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Calibracao Gradiente VI MAS
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Resultados do

Pb(NO,),
MAS Speed
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Exmplo Pb(NO,),
MAS Speed
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