NMR Operatori Gyakorlat 1.

A Kkurzus részletes tematikaja:

1. hét: Késziilek ¢és személyi védelem szabdlyainak ismertetése (fémtargyak eltavolitdsa az

01tozekbol mérés elott)

2. hét: Késziilék hardver €s szoftver bemutatdsa, ismertetése.Topspin szoftver inditasa. Kézi
szabalyzd hardver ismertetése (lock és shim opciok). Nyissuk meg a lock ablakot az ikonnal

vagy lockdisp paranccsal.

3. hét: Minta behelyezése a magnesbe. Smm-es mintacsOben az ajanlott oldat térfogat 5-600 ul.

Lockolas a deuteralt oldoszerre (lock parancs), a tér stabilizalasa.
4. hét: Uj szén és proton file-ok generalasa az edc paranccsal.

5. hét: Mérofej RF hangolasa, illesztése a wobb parancs utan, a magnes alatti kezeldszervekkel

(T=tuning, M= matching, elészor 3C, majd 'H).

6. hét: A magneses tér automatikus homogenizaldsa (shimmelés) topshim gui paranccsal. Ha
ez sikeres, akkor az eredmény a report file-ban lesz. Ha a felbontas a 0.2-0.5 Hz tartomanyban

van az nagyon jo, ha 1 Hz alatt van, még elfogadhat6. Ha rossz a felbontas, akkor ellendrizni

kell a mintat (viszkozitas, szilard szennyezd, minta pozicid).

7. hét: Ha az 'H impulzus kalibraciot nem ismerjiik, akkor lehetdség van automatikus
kalibraciora (pulsecal parancs) az adott teljesitmény szinten (pll). Az elfogadhatd tartoméany

10-25 us a 90°-0s 'H impulzus hosszara.

8. hét: A Iétrehozott uj proton file-bol indithatjuk majd a proton mérésiinket. Ajanlott
paraméterek: pulprog zg, pl (30°-0s), AQ=3-4 s, NS=16, DS=2, D1=0.1 s, sw= 14 ppm, olp=

6.5 ppm. A vevd érzékenységét (rg) allitsuk be automatikusan az rga paranccsal.

9. hét: A mérési paraméter listit megnézhetjiik az ased (sziik lista) €és az eda (b6 lista)

parancsokkal. Az adatfeldolgozasi lista az edp paranccsal hivhato.



10. hét: Minden mérést a zg paranccsal lehet elinditani, igy a proton mérésiinket is. Inditsuk el
a proton mérést (zg). A hosszi mérések megallithatok a halt paranccsal, adatvesztés nélkiil. A

stop azonnal megallitja a mérést, a kill pedig minden aktivitdst azonnal megallit.

11. hét: A mérésbol nyert FID-et Fourier transzformaljuk (ft). A kapott spektrumon automatikus
faziskorrekciot végziink (apk). Ha ez nem jo, akkor a processing meniiben kivéalasztjuk a
manualis faziskorrekcidt, amit a nulladrendiivel a spektrum egyik végén, az elsérendiivel pedig
a masik végén allitunk be. Ezutdn a processsing meniiben manudlis alapvonal korrekciot
valasztjuk, és a polinomos alapvonalt ugy allitjuk, hogy az nagyjabdl a zérus vonalon legyen.

Ez lényeges az integralas pontossagéhoz.

12. hét: A proton spektrum integraljai kvantitativak kell legyenek, ha a korabbi szabalyokat
betartottuk. Az analizis rutinban kivalasztjuk az integral opciot és a multipletteket lehetdleg

kiilon integraljuk.

13. hét: A létrehozott 0j 13C file-bdl indithatjuk majd a szén mérésiinket. Ajanlott paraméterek
a spin echo tipusi méréshez: pulprog jmod, p1/p2('3C, 90°-0s/180°-0s), AQ= 1 s, NS=1024,
DS=8, D1=4s, sw= 250 ppm, olp= 120 ppm. A proton lecsatolas aktiv, ennek a paramétereire
igyeljiink. Tul nagy lecsatold teljesitmény melegiti a mintat, amit pl. a lock jel hullimzéasa

mutathat. A vevo érzékenységét (rg) allitsuk be automatikusan az rga paranccsal.

14. hét: 3C mérés utan a FID feldolgozasa soran az exponencalis zajszilirést alkalmazzuk,
aminek szokasos paramétere LB=3Hz (Ib 3). Az 0sszevont parancs efp, exp. sziirés, Fourier
transzformacié és faziskorrekcio. A '3C jelek szinglettek: a CH és CH3 csoportok pozitiv, mig
a CH2 és C csoportok negativ eldjeliek. Ez manudlisan beallithatd a faziskorrekcios rutinban.
A 13C spektrumok nem kvantitativak, ezért csak cstcslistat kell csak késziteni a pp vagy pps
parancsokkal. A spektrumok kalibracidja referencia anyag (TMS, DSS) hidnyaban az olddszer

13C jelére megtehetd.



