2. 'Hja !3C TMR spektrite modtmine automaatreZiimis ICON-NMR

o

. lt3«MMR-iga on vdimalik panna automaatseks mddtmiseks jérjekorda kuni 16 proovi spektrite mddtmi-
sed. Samas ei anna see programm kasutajale eriti vimalusi mdotmise ajal sekkuda nt shimmimise
parandamisse. Samuti ei saa seda meetodit kasutades olemasolevale varem mdodetud spektrile skénne
juurde mdota, et paranda spektri signaal-miira suhet.

2.1. TMR-ruumi tulles logi end 200 MHz-se TMR spektromeetri arvutisse
(kasutajanimi on nmr, salasdna fopspin).

2.2. Eemalda oma TMR katseklaasilt paberist sildid (juhul, kui see seal oli). Pane oma TMR
katseklaasi kiilge iiks laual karbis olevatest sinistest turbiinidest ning fikseeri laual oleva
abivahendi abil katseklaasi korgus turbiinis:

2.3. Vali TMR spektromeetri automaatsel proovivahetaja karusellil tiithi pesa, kuhu oma proov
asetada. Jata selle pesa number meelde ja kirjuta see néiteks eelnevalt TMR katseklaasilt
eemaldatud sildile.

2.4. Kui programm ICON-NMR ei to6ta (vaadake, kas leiate Windowsi tegumiribalt programmi
siis tuleb see TopSpin programmis kiivitada. Selleks vajutage TopSpin peaaknas kas iileval tdoriista-

ribal olevale nupule "“"® triikkige TopSpin peaaknas all olevale kidsureale icona« vdi valige
Spectrometer meniiiist [ICON-NMR » Automation :

ELEIINEES Processing Analysis Options Window Helg

| Interactive Acquisition Guide [topguide] : B » m @
¢ Data Acquisition Flowchart T4
Basic/Selective Experiments

Fast Acquisition Methods 4
ICON-NMR 4 Main Screen

Adjustments I Automation
Acquisition » Toolbox
Setup *  Routine
Sample » Configuration

2.5. Avaneb aken, millest tuleb valida enda kasutajanimi:
SR EIE® Seejarel tuleb sisestada salasdona ning vajutada klaviatuuril

Help on logging in . L, . .. ~ oo
T e— a Enter klahvi. Kui teie kasutajanimele pole salasona méaratud,
i siis jatke vastav vili tiihjaks ja vajutage lihtsalt Enter’it.
Antonil Anton Mastitski
Erki Erki Enkvist
S = ICON NUR Password Check BE
Julia Julia Arnus
Kaido fGaido /it Check Additional-Usar Passward
Kaija Kaija Pohako
Karinas Karina Solovjova
Kristjan Kristjan Tomson
Ksenja Ksenja Kisseljowa
itkell Mikkell Please enter password for LauriT
nmr nmr user
nmrsu M superuser “
OlaviL Olavi Loog
Olga Olga Tsubrik
O Ot Kekidey
Proov Prooy )
Shen o
Sandip Sandip
Sandy Sandy Ramesh
Siimi Siim Kukk
Sveta Sveta Tsupava
TED TBD -
Tanu Tanu
Toomask, Toomas Rodima
Triinu Triinu Taaber 8

User ID |Laur\T v ‘

Kasutajanimede loend Identify User aknas
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2.6.

pesa number karusellis

2.7.

2.8.

2.9.

Avaneb jargnev aken:

& |CON: Automation Aug15-2013-0836-Lauril

Eile Run Holder Wew Find Parameters Options Took Help

w8 i

Hol.. Type  Status Disk  Marne Mo, Solvent Experimert Pair Title / Orig
Available

Available 8

i
A 1] Available
u
]

.
.
.
.

Available

Available v
I X

I ngbmit " Hgancel “ HgH Edit l\@ Delete “ Add l|£‘| Copy lﬂ@jgz‘j:ge

Preceding Experiments

&~ v v v
[T, IR K R

# Date Haolder Mame Mo, Experirment Lozd Rotation Lack  Shirm

Search
Preceding l:l }D [ include previous runs  Busy unkil: Mo Jobs! Day Experiments: 00:00 Might Experiments: 00:00  User:  LauriT

TAHTIS! Juhul, kui programm ICON-NMR varem ei tootanud, siis peaksite automaatse kasutusreziimi
ise sisse liilitama nupust ¥ (,,Set Automation mode and start the run*):

# |CON: Automation Aug15-2013-0836-LauriT

File Run Holder Yiew Find Parameters ©Opfons Tools Help

b om 3R i

EEEt Automation mode and start the runlﬁ

Fo1o |l Available

Avaneb viike aken, millel tuleb vajutada nupule Start:

Fie Run Holder VWiew Find Parameters Options Tools Help

£Pr i
Automation Mods |§5tandard BACS v|
First sample i 2

CFirst sample in the magnet (lacked and shimmed)?

’ % Start H @ cancel

Edasi tuleb dra méiirata need parameetrid, mis puudutavad proovi paiknemist karusellis ning soovitud
TMR mootmisi. Naiteks, kui panite proovi karuselli pessa nr. 2, siis valige vastaval real parema hiire-
klahviga klikkides avanevast hiipikmeniiiist ,,4dd* voi kasutage ICON-NMR akna keskel eraldiseisvat
nuppu ,,Add":

S moBi
Haol... | Type  Status Disk I
Available

*  Submit
Avai

Cancel
Edit:
Delete
- cid
T
Copy

Preceding Experime;  [Brate

Tekkinud uuel real tuleb dra tdita voi selekteerida jargnevad kastid:

b2z e 1available
Wy v[iroz v[1 feoce o v [neroTon vw_%_; [&]L7-498, product e LauriT

ble

T4 v S S N .
Kasutage vaid inglise tdhestiku téhti, numbreid ning méarke - ja .

Sinna kirjutage oma proovi nimetus. Sellest saab spektreid sisaldava kataloogi nimi.

spektrit sisaldava alamkataloogi nimi.

Sinna lahtrisse vOib sisestada ainult positiivseid tédisarve. Sellest saab iihteainukest

kasutasite.

Sealt nimekirjast valige see deutereeritud solvent, mida te oma proovi lahustamisel

Sealt nimekirjast valige mdddetava TMR spektri tiitip.
Nditeks:

tavalise 'H TMR spektri jaoks valige PROTON
tavalise *C{'H} TMR spektri jaoks valige C13CPD
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2.10.

2.11.

2.12.

newzcen v [ 4 [[E]LT-498, procuct (@3 5 LaurT
H C13APT Attached Proton Test using jmod pulse program
C13 exp. comp. pulse dec. 1024 scans
H C13CPD32 C13 exp. comp. pulse dec. 32 =cans
H C13DEPT135 €13 dept CH,CH3 pos. CH2 neg.
H PROTOH 1H experiment 16 scans
H PROTOH128 1H experiment 128 scans

Sellele nupule vajutamine avab eraldi vdikese akna, kus saab muuta iiksikuid koige
poOhilisemaid spektri modtmise parameetreid:

. TD 65536

: NS 1024

T o1 5032.57|  [Hz]
S 238.818| [ppm)
D1 2| [sec]
DS 4

TD — kogutava fid andmepunktide arv (soltub spektri laiusest ja iihe fid kogumisajast).

NS — kogutavate fid’ide korduste arv ('H spektri jaoks vdiks see olla nt. 16, 32 voi ka
suurem 16-ga jaguv number; '*C {'H} spektri jaoks vdiks see olla nt. 128, 256,
512, 1024 v&i suurem paarisarv, soovitavalt ka 16-ga jaguv).

O1 — kogutava spektri keskpunkt hertsides (muutke seda, kui soovite modta
standardist erinevat spektri vahemikku).

SW —kogutava spektri laius ppm-ides (muutke seda, kui soovite mddta standardist
erinevat spektri vahemikku).

D1 — relaksatsiooniaeg (ooteaeg) fid’ide korduste vahel sekundites.

DS — dummy scans’ide arv

voi

& ATM (automatic tuning and matching) ja tdiendava shimmimise nupp, mis pole siin
Click here o contral Lacking Shimming and ATM) aga aktiivne.

Sinna voite trilkkkida pikema proovi vdi spektri kirjelduse. Kasutada voite koiki

tdhemairke, sest siin pole selliseid piiranguid, mis kehtivad katalooginimede puhul.
|LT*4QB, product |[ o . K . .. .
Kirjeldust saate muuta ka pérast spektri kogumist TopSpini peaaknas spektri
jareltootlemisel.
H vsi @ Vajutage sinna, kui soovite antud mddtmist jérjekorras ettepoole tdsta.
& vsi Vajutage sinna, kui soovite antud mddtmist jitta disele ajale.
LauriT Siin on info mdStmiseks kuluva aja ja mdotmise iilesseadnud kasutaja nime kohta.

Kui soovite samast proovist mddta rohkem spektreid, siis lisage iga mddtmise jaoks uus rida (kasutage

nuppu
[ | ¢

Edasi muutke uuel real dra vastava lahtri sisu (nt. kui soovite mddta lisaks 'H spektrile ka 3C{'H}
spektrit, siis muutke &ra vaid eksperimendi tiitip — PROTONIi asemel C13CPD ja vaadake iile ka selle

uue mootmise parameetrid nupust B voi
b2 R 2available

[T-08  ~|1 cociz v |prRoTON v (A 4 [E|LT-408, product 03] oo:os:30 LauriT

LT-498 v |2

x|

coCl3 vincizceo WA 4 [ELm-48, produc 0 LauriT

Juhul, kui soovite iile vaadata vdi muuta ka muid mdotmisparameetreid, kui [B nupp vdimaldas, siis
valige ICON-NMR akna meniiiist Parameters valik Edit all Acquisition parameters.

CETEVEIETEN Options  Tools  Help

Edit 2 lisition Parameters
Edit Processing Parameters
Pertinent Acquisition Parameter Editor

User Specific Commands 4

Sealt suunatakse teid timber TopSpini Acquisition parameters’i aknasse, kus saate muudatusi teha.
Muudatuste salvestamiseks vajutage TopSpini aknas vilkuvale nupule Return to ICON-NMR:
Hn n sl o /@ | retumtoiconnmr ¥ M[ PN H.n s W |E i [RetumtaicontmR] ¥ ﬁ[

Selleks, et paikaseatud moStmisi automaatsesse modtmiste jarjekorda lisada, selekteerige vastavad read

ja vajutage nupule Submit:
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2.13. ICON-NMR teostab ise jargmised protseduurid: proovi sisestamine karuselli ettemaératud pesast, proovi
podrlema panemine, automaatne lukustamine deuteeriumi signaalile, shimmimine, vastuvotja tundlik-
kuse méidramine (rga), automaatne spektrite mdotmine ning proovi tagastamine karuselli samasse
pesasse.
= Moddetavad spektrid salvestatakse kataloogi ,,D:\Spectra200\*“. Otsi TopSpin 2.1 programmi aknas
kataloogipuust oma spektri kataloog ja laadi see parempoolsesse aknasse (nt. vea hiirega).

Kéimasoleva mootmise ajal kogutud fid’i salvestamiseks arvuti malust arvuti kdvakettale on vaja
TopSpin 2.1 programmi aknas késureale triikkida kisk tra .

Seda késku kasuta vaid poolelioleva mootmise ajal spektri kontrollimise ettevalmistamiseks. Pérast
mootmise 16ppu see késk enam mingit mdju ei avalda.
Kui leiad, et signaal-miira suhe on juba piisavalt hea, siis void spektri kogumise &ra katkestada —

kiask haltu.
Analysis Options ¥
2.14.  Spektri ndgemiseks TopSpin 2.1 programmi Spectrum aknas tuleb fid’ile Process / Plot Current Data...
teha Fourier’ teisendus, milleks void késureale trilkkkida nt: Data Processing Guide

Window Multiplication... [wm]
Fourier Transform... [fif]
Phase Correction... [ph]

efp;apk;bas««

voi vali Processing meniiiist jargemodda: Baseline Correclion... [bas]

= Window Multiplication... [wm] <« fid’i lébikorrutamine matemaatilise Add / Subtract / Mult. [adsu]
funktsiooniga, Serial Processing...

o Fourier Transform... [fif] «— Fourier’ teisendus, More Transforms »
o Phase Correction... [ph] « spektri faasi korrigeerimine, Miscellaneous »
o Baseline Correction...[bas] « spektri baasjoone korrigeerimine.

2.15.  'H TMR spektrite tootlemise juures vii ldbi ka:

o spektri faasi tdiendava kisitsi korrigeerimise “~ (Interactive phase correction), sest alati ei pruugi
automaatne apk piisavalt head tulemust anda;

o keemilise nihke skaala kalibreerimise (Spectrum calibration);
o signaalide integreerimise { (Interactive integration);

+
= signaalide kohale vairtuste nditamise v (Manual peak picking).

2.16.  BC{'H} TMR spektrite tootlemise juures void 1dbi viia ka:
o spektri faasi tdiendava kisitsi korrigeerimise “~ (Interactive phase correction);
> keemilise nihke skaala kalibreerimise % (Spectrum calibration),

= signaalide kohale vdirtuste nditamise fiiR (Manual peak picking).
NB! Erinevalt "H TMR spektritest, *C{'H} TMR spektrite signaale iildiselt ei integreerita.

2.17.  Tekitage nii 'H kui *C{'H} TMR spektritest *.pdf fail. Pdf faili tekitamine kib 1abi printimise
funktsiooni, kasutades arvutisse installeeritud pdf printerit. Salvestage oma *.pdf failid néiteks kataloogi
,D:\Spectra200\*.

2.18.  Kui olete 16petanud mdStmiste parameetrite sisestamise ja lisanud modtmised jarjekorda, voite
ICON-NMR’ist vilja minna, kasutades nuppu Change User-:

, Change
7 User
2.19.  Pédrast modtmiste 10ppemist eemalda proovivahetaja karussellist oma proovid. Aseta turbiinid nende
karpidesse tagasi. Samuti kustuta ICON-NMR aknast vastavatelt ridadelt enda mdotmiste seaded.
Seadete kustutamiseks, et jargmised kasutajad saaksid mugavamalt samu ridu kasutada, selekteeri
esmalt vastav rida ning vajuta nupule Delefe:

C@= ]

2.20.  Enne lahkumist kirjuta paevikusse: kes, millal ja kui kaua spektromeetri aega kasutas ning milliseid
TMR tuumasid ('H, *C, °F, *'P jne) mdotis. Ruumist lahkudes kustuta laetuli ja sulge uks.
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