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OBJETIVO

Desarrollar e implementar experimentos de
resonancia magnética nuclear (RMN) que
permitan identificar los diferentes componentes
de una muestra de acuerdo a sus
desplazamientos quimicos (6) y a su vez,
separar las especies presentes de acuerdo a
sus coeficientes de difusion.

DESCRIPCION

Si bien se evaluaron diferentes secuencias de
pulsos para realizar experimentos de difusion,
todas comparten una estructura coman:
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Una bobina genera un gradiente de campo
externo (G;), que codifica espacialmente las
diferentes moléculas de la muestra (son
“marcadas” segun su posicion). Luego de un
tiempo de espera determinado, se aplica un
segundo gradiente para decodificar la nueva
posicion de la molécula. Si durante el periodo
de espera la molécula se movid, la integracién
de su sefial a largo del volumen de muestra se
vera atenuada, de acuerdo a la ecuacion de
Stejskal-Tanner:
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Donde:

I/lg: atenuacion de la sefial.

D: coeficiente de difusion.

y: constante giro magnética del ndcleo.
g: fuerza del gradiente.

8: duracion del gradiente.

A: espera entre gradientes de difusion.

Luego de obtener experimentalmente los
valores de A y & Optimos (indispensables para
lograr la resolucion necesaria) se realizaron
diferentes espectros, midiendo la atenuacion de
las sefales de la muestra para diferentes
valores de la fuerza del gradiente (g). Del
analisis de estos datos y empleando la
ecuacion de Stejskal-Tanner se extrajeron los

diferentes valores de coeficientes de difusion
para cada uno de los componentes
individuales.

Se prepar6 una soluciéon 1x10* mM de cafeina,
etilenglicol y agua en agua deuterada con el
agregado de la sal sédica del acido trimetil silil
propiénico (TMSP) como referencia. Los
espectros se obtuvieron a 25°C en un FT-RMN
marca Bruker, a 400 MHz para protén con una
sonda BBi con gradientes z.

RESULTADOS

Para la muestra evaluada los valores 6ptimos
hallados de A y & fueron 50 ms y 800 us
respectivamente.

Con los datos recolectados y empleando un
programa especifico se obtiene un espectro de
dos dimensiones (2D DOSY) en el cual las
seflales se separan de acuerdo con su
desplazamiento quimico en una dimension y
segun sus coeficientes de difusion en la otra:
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En el espectro 2D-
DOSY (arriba) se
observa en detalle la
separacion de los
componentes de la
muestra (cafeina, H,O y
EG).

En la vista 3D (izq.) se
#2 detalla la intensidad de
las sefales cruzadas.



CONCLUSIONES

El método empleado permite identificar la
cantidad de especies diferentes presentes en la
muestra, asignar las sefiales a cada uno de los
componentes y estimar los coeficientes de
difusién de las mismas.

Si bien encontrar los valores de Ay 3 es una
tarea laboriosa, una vez conocidos estos, el
experimento es sencillo y permite obtener
resultados asequibles en menos de una hora.

Eventualmente también se podra evaluar el
radio de las especies a través de sus diferentes
coeficientes de difusion, empleando la ecuacion
de Einstein-Stokes:

Rnh = 6kTD
Donde: ™

Rn: radio hidrodinamico de la molécula.
k: constante de Boltzmann.

T: temperatura absoluta.

D: coeficiente de difusion.

1: viscosidad de la solucion.
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