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Kontrolli arvuti abil mddtmiseks vabade aegade olemasolu ja pane oma mdotmiseks aeg kirja ,, 200 MHz
NMR spectrometer ** broneeringute kalendris Google Calendar (https://www.google.com/calendar) lehel.
* NB! Kontrolli, kas broneeringuks valitud kalender on ikka ,,200 MHz NMR spectrometer “, mitte mingi
isiklik, millel spektromeetri broneeringutega pistmist ei ole.

Wihen: Thu, May 9, 10:00 - 11:00 X
Whal  Lauri (1H,13C, 19F ja 31F) S LI broneerija ja modtmised

e.q., Breakfast at Tiffany's
Calendar: 200 MHz NMR spectrameter [ <aeeeeeee- 61ge kalender
Create event  Edit event »

. v |
10:00 — 11:00

o Juurdepddsu broneeringute kalendrisse kiisige Lauri Toomi kdest (vt. kontaktandmeid)!

TMR-ruumi tulles logi end TMR arvutisse (kasutajanimi on nmr user, salasona puudub).

WWR
)
!

Kui programm TOPSPIN to6tab, siis kontrolli, kas kellelgi on mdotmine kisil (Aquisition information
vili TOPSPIN akna allservas)

Acquisition information Acquisition information

scan: B5404 J 1024, ..

no acquisition running Vs rasidual ti... 1d10h43m53s
* axpeariments: 1/ 1

Mootmist hetkel ei toimu. Mootmine toimub.

vOi Automation reziimis (ICON-NMR aknas) on midagi jéetud jarjekorda.
o Kui seda ei kontrolli, siis voib juhtuda, et kogemata peatad voi rikud kellegi kdimasoleva mootmise.

34.

Uue '"H TMR eksperimendi loomiseks programmis TopSpin vdid aluseks votta suvalise oma varem
mdddetud "H TMR spektri:

= Ava enda kataloogist iiks varasem '"H TMR spekter, seejérel vali kas File meniiiist New... vdi vajuta
tooriistaribal ikoonile - voi triiki kisureale kiisk new.:

\new
* Muuda é&ra eksperimendi nimi (NAME), eksperimendi number selles alamkataloogis (EXPNO — néiteks
number 1), solvent ja eksperimendi pealkiri/kirjeldus (T/TLE):

Prepare for a new experiment by creating a new data set and

initializing its NMR parameters according to the selected experiment type
For multi-receiver experiments several datasets are created

Please define the number of receivers in the box below.

NAME COCI3_TS B RLLLLELED eksperimendi nimi
ExPHO ! DR alamkataloogi number
FROCNO 1

DIR C\WuskasutajdhSampleExpress

USER LauriT . .
- coon ~ 1| R BRRLLELT deutereeritud lahusti
Experiment Dirs C/Bruker/ TOPSPINZ 1/exp/stan/nmr/par v

Experiment Use current params| -

TITLE

Deuteroklaroformi puhtuse kontroll e REERECEEED eksperimendi pealkiri

1| Receivers (1,2, ..8)

I Ok H Cancel H More Info ” Help I

= Experiment véljale jéta ,,Use current params.*, kui soovid koguda samade moGStmisparameetritega
"H TMR spektrit, mille just aluseks vdtsid, vastasel juhul vali eksperimenditiiiibiks PROTON.

= NB! Eksperimendi nimes (VAMFE) kasuta vaid inglise tdhestiku téhti, numbreid ning mérke - ja _

= Alati tuleks panna spektrile méistlik pealkiri (7/TLE). Hiljem voib olla vaja suures hulgas spektrites
orienteeruda ning siis saab t606 kiiremini tehtu, kui esmase info aine kohta saab juba pealkirjast kétte.
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Ehk siis spektrid ei oleks ilma pealkirjata vdi viga lithikesed ja viheinformatiivsed, nt. ,,'H spekter*,
»fraktsioon® jne. Spektri pealkirja saad ka hiljem tdiendada — kasvai siis, kui spekter on juba moddetud
ja tead tdpsemalt, mis proovis sees oli.

35. TAHTIS! Proovi sisestamiseks spektromeetrisse on kisk:

sx #a
kus # on spektromeetri magneti kohal asuva automaatse proovivahetaja karuselli vastava pesa number

(1-16), kuhu proov koos turbiiniga asetatud sai.
= NB! sx ja numbri vahel peab olema tiihik!

3.6. Kontrolli, kas proov poorleb voi mitte (laual monitori korval oleval BSMS konsoolil nupp
SPIN ON-OFF). Soovitatav on proov pdorlema panna.

3.7. TAHTIS! Kui spektromeeter ei leidnud ise lock-signaali, siis vali Lock display (Lockdispu) aknas ¥

(voi triikkige késureale kiask 1ocke«) ning sealt lahustite tabelist vali kasutatud deutereeritud solvent ja
vajuta nuppu [OK]:

w2
g
B Solvents table LockDisplay [=][B1|[%) g
4 Saolvent Description ':
Acetic acetic acid-d4 O\
Acetane acetone-d6 8
CED6 BEnMzEnE-6 A
CD2CI2 methylenechloride-d2
CD3CN acetonitrile-d3
CD3ICN_SPE LC-5PE Solvent (Acetanitrile)
CDCI3 chiorofarm-d
CH3CN+D20 HPLC Solvent (Acetonitrl/D20)
w2 CH30H+D20 HPLC Solvent (Methanol/D20)
8 D20 cleuteriumoxide
g DEE diethylether-d10
B! Dioxang clioxane-da
O\o DME dimethylether-dé
(= DMF dimethyliformamide-d7
(? DM30 dimethylsulfoxide-d6
g EtoD ethanal-dé
Hz20+D20 90%H20 and 10%0D20
4"" MedD methanol-d4
Pyr pyriding-og
THF tetrahydrofurane-di
Tol toluene-d8
Lock nucleus: |2H  +
Lukustamata proov Lahustite tabel ’H signaali otsing Lukustatud proov

= Kui kasutad kahe deutereeritud solvendi segu, siis vali nimekirjast see solvent, mille deuteeriumi
signaal on tugevam (nt. CDCl; ja DMSO-ds segu korral vali DMSO-ds).
= Kui spektromeeter ei suutnud endiselt lock-signaali leida, siis tuleb laual monitori korval oleval BSMS
konsoolil késitsi muuta kas lock gain’i, lock power’i ja/voi field’i vaartusi:

= CDCl; korral lock gain ~ 120, lock power ~ -20

s DMSO-ds korral lock gain ~ 100, lock power ~ -25
= Kui kasutad deuteeriumita solventi, siis pead moStmise 14bi viima ilma /ock-signaalita. Selleks liilita
vilja Lock ja Sweep. Automaatne shimmimine sel puhul ei to6ta, kiill aga voib lébi viia késitsi
shimmimist.

3.8. VALIKULINE! Kui soovid kindel olla mddtepea 'H kanali hiélestamises, siis peaksid kontrollima ka
Tune and match’i. Késk:

wobbu..

= Keera modtepea allosas olevate vastava kanali varrastega Tune ja match paika (kiisi ettenditamist, kui
seda varem teinud ei ole)!

» Lopetamiseks vajuta kindlasti ikoonile @

3.9. TAHTIS! Automaatseks shimmimiseks on kdsk
tune .sx«
vO1 ka kask

shime« (avanevast aknast votta 3. valik — ,,Auto-shim according "tune” file for current probe®)
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3.10.

3.11.

B3 Shimmig - tune .sx X
Options
© Edit auta-shim definition (“tune") file
O Auto-shim according "tune” file

O Manual shim using "soft* shim keyboard
© Manual shim using "hard" shim keyboard
O Gradient shimming

© TopShim

Alternatiivina automaatsele shimmimisele saab shimmimist teha ka késitsi laual oleval BSMS konsoolil

vOi ekraanil eraldi aknas, mille saab ekraanile kuvada vajutades ikoonile & vdi kdsuga bsmsdispe
(kiisi ettenditamist, kui seda varem teinud ei ole)!

TAHTIS! Shimmimine v&tab tavaliselt mdne minuti aega, aga samal ajal on mdistlik paika panna moot-
mise parameetrid (aken AcquPars voi kisk edae«, nt. NS=1)

Spectrum | ProcPars | AcguPars | Title | PulseProg | Pe
ning lasta dra moota ka vastuvotja tundlikkuse ehk Receiver gain’i, kask:
rga«
= Siin pead niilid 4ra ootama, kuni RG véirtus automaatselt uueneb (kuni ~1 minut)!
= rga jooksul mdodab spektromeeter rea spektreid erinevate rg vairtustega ja sétib parast vastuvotja
tundlikkuse selliseks, et kdige tugevama signaali amplituud jadks maksimaalselt lubatavasse diapasooni.

Vastuvotja tundlikkus on liiga kdrge!
Tulemuseks on see, et mdStmise ajal hakkab ekraanile ilmuma veateateid sisuga ,,DRU

warning: ADC-overflow warnings received during acquisition ning saate nn ,,clipped fid*, mis
annab pérast Fourier’ teisendust védga tugevalt moonutatud spektri.*

- Vastuvotja tundlikkus on paras.

i

Vastuvotja tundlikkus on liiga madal!

- Te ei kasuta dra kogu vdimalikku digitaalset diapasooni ja seetdttu jddvad viikesed signaalid
korralikult detekteerimata ning ka signaal-miira suhe jaib viletsaks.

i

Pérast rga 10petamist (TopSpin programmi all vasakus servas ilmus tekst 83 finished ) on vdimalik

mddta kiirelt (NS=1, mddtmise alustamiseks on késk zga) 'H spekter, teha Fourier’ teisendus (vt.
punkti 3.15) ja kontrollida signaalide kuju, et veenduda shimmimise edukuses (spektris tuleks {iles leida
nt. solvendi jadk-signaal (kloroformil ~ 7,26 ppm) vdi TMS-i signaal 0,0 ppm juures ja vaadata, mis
kujuga see on — ega ei ole I6henenud ja on siimmeetrilise kujuga. Vastasel korral tuleks shimmimist
parandada voi korrata (vt. punkti 3.9).

Vaata lisainfot shimmimise kohta niiteks nendelt aadressidelt:
http:/nmr.chem.uiowa.edu/manuals/Shimming-GAP-NMR-magnet.pdf

@ http://www.acornnmr.com/Downloads/shimming.pdf

2CTHCIs (kloroformi) signaal 12CIHCI;s (kloroformi) signaal 12CIHCI;s (kloroformi) signaal
halvasti shimmitud proovis halvasti shimmitud proovis hdisti shimmitud proovis
Kui kasutasid proovi lahustamiseks deutereeritud kloroformi asemel DMSO-d, siis selle solvendi jadk-
signaal (tegelikult DMSO-ds signaal) 2,50 ppm juures voiks vélja niha selline:
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3.12.

3.13.

3.14.

3.15.

3.16.
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DMSO-ds signaal
héisti shimmitud proovis

TAHTIS! Kui shimmimise kiigus kerkib lock-signaali tase 100%-ni, siis tuleks automaatne shimmi-
mine dra katkestada — kéask:

kill.

ja lopetada aktiivsete protsesside nimekirjast rida nimega Tune), seejdrel vihendada /ock-gaini vairtust
(vt. punkti 3.7) ja shimmimist korrata (vt. punkti 3.9).

Kui shimmimine on 1dpetatud (TopSpin programmi all vasakus servas ilmub tekst Hne: finished.) ja kiire
esmane modtmine (vt. punkti 3.11) tehtud, vdid alustada parema signaal-miira suhtega '"H TMR spektri
kogumisega:

* muuda enne m&Otmise alustamist NS viértust suuremaks, nt. NS=16 vi NS=32 voi veelgi suuremaks
(NS viirtus voiks olla mingi 16-arvu kordne, olenevalt soovitud signaal-miira suhtest kasvai 1024)

= eelmise spektri kustutamiseks ja uue spektri kogumise alustamiseks on kask:

zge«
voi vajuta lileval tooriistaribal ikoonile ™ .

VALIKULINE! Kdimasoleva modtmise ajal mélusse kogutud fid’i salvestamiseks kovakettale on késk:

tra

= See tr kisk ei anna mingit efekti siis, kui mdodtmine on juba 16ppenud, sest mddtmise 16ppemisel
salvestatakse 16plik fid juba automaatselt. Et niha vahepeal kogutud spektrit, tuleb teha Fourier’ teisen-
dus (vt. punkti 3.15).

TAHTIS! Spektri nigemiseks Spectrum aknas tuleb fid’ile teha Fourier’ teisendus, milleks void kisu-
reale triikkida nt:

efp;apk;bas. «

voi vali Processing meniiiist jairgemododa:

o Window Multiplication... [wm] « fid’1 labikorrutamine matemaatilise funktsiooniga,
o Fourier Transform... [fif] «— Fourier’ teisendus,

o Phase Correction... [ph] « spektri faasi korrigeerimine,

= Baseline Correction...[bas] « spektri baasjoone korrigeerimine.

Analysis Options ¥

Process / Plot Current Data...
Data Processing Guide

olulisemad jarjestikused
etapid moddetud fid’i
teisendamiseks spektriks

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

Baseline Correction... [bas]
Add / Subtract 7 Mult. [adsu]
Serial Processing...

More Transforms 4
Miscellaneous 4

"H TMR spektrite tootlemise juures void 1dbi viia ka:

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

> keemilise nihke skaala kalibreerimise % (Spectrum calibration),
= signaalide integreerimise { (Interactive integration);

*
= signaalide kohale vairtuste nditamise 1o (Manual peak picking).
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317.  BC{'H} TMR eksperimendi jaoks vdid aluseks (vdta see '"H TMR spekter ekraanile ette) vdtta juba
samast proovist mdddetud 'H TMR spektri faili:
= Vali File mentiiiist New... v0i vajuta tooriistaribal ikoonile J voi triiki késureale kisk new., seejirel
muuda dra vaid eksperimendi number (EXPNO) ja eksperimendi tiiiip (Experiment. C13CPD).

v

A

o Alternatiivina selle tavalisele *C{'H} eksperimendile, vdid sealt nimekirjast valida ka niiteks
CI13APT, C13DEPT135 jms eksperimentide tiiiibid.
= NB! Proovi pole vaja uuesti /ock’ida ja shimmida!

3.18. TAHTIS! Vajuta ikoonile W voi triiki kisureale getprosol..
Spectrum | ProcPars | AcquPars | Title | PulseProg | Pe
w S i 244
getprosol
3.19. VALIKULINE! Kui soovid kindel olla mddtepea '*C kanali hiélestamises, siis peaksid kontrollima ka
Tune and match’i. Kask:
wobbu«

» Keera modtepea allosas olevate vastava kanali varrastega Tune ja match paika (kiisi ettenditamist, kui
seda varem teinud ei ole)!

Spectrum | ProcPars| AcguPars | Title | PuiseProg | Peaks | Integrals| Sample | Strueture| | [,
- ED

[ren]

TUNENUC = 13
TUNEFREQ = $0.3203
CENTERFREQ = 50.3281

4000 6000

2000

o

4 50 51 [MHz]

= Lopetamiseks vajuta kindlasti ikoonile )

3.20.  Kontrolli eksperimendiks kuluva aja pikkus: kiisk expta vdi vajuta nupule FH.
a NS=1024 korral votab moStmine ~1 tund.

3.21.  Spektri kogumise alustamiseks on késk zgs vdi vajuta ikoonile ™ .

3.22.  Kéimasoleva mdotmise ajal kogutud fid’i salvestamiseks arvuti méalust arvuti kdvakettale on kisk tr«
(vt. punkti 3.14).
3.23.  Spektri ndgemiseks tuleb fid’ile teha Fourier’ teisendus, milleks void kdsureale triikkida nt:

efp;apk;bas« «

3.24.  Kui leiad, et signaal-miira suhe on juba piisavalt hea, siis void spektri kogumise &ra katkestada —
kisk halta, ning teha Fourier’ teisenduse: efp ; apk ;basa «
= Kui signaal-miira suhe ei ole piisav, aga mddtmine on juba Idppenud, siis vdid olemasolevale fid’ile
mootmisi juurde lisada. Selleks muuda NS véairtus sobivaks ning kirjuta kisureale kisk:
go«
o See kisk (erinevalt kisust zg voi nupust ™ ) jétab alles eelnevalt kogutud info ja kogub sinna signaali

juurde. Mdotmise 16pus tuleb uuesti teha Fourier’ teisendus: efp ; apk ;base «
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3.25.
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BC{'H} TMR spektrite tootlemise juures void 14bi viia ka:
o spektri faasi tdiendava kisitsi korrigeerimise - (Interactive phase correction);
> keemilise nihke skaala kalibreerimise % (Spectrum calibration),

+
o signaalide kohale vairtuste nditamise v (Manual peak picking).
NB! Erinevalt '"H TMR spektritest, *C{'H} TMR spektrite signaale tildiselt ei integreerita.

3.26.

3.27.

3.28.

TAHTIS! Kui mddtmised on Idpetatud, siis eemalda spektromeetri magnetist oma proov. Selleks triiki
kéasureale sarnaselt punktile 3.5 késk:

sx #a

(kus # on seekord automaatse proovivahetaja karuselli suvalise tiihja pesa number) voi kisk
sx eja

Sulge oma spektrid, aga jata programm TOPSPIN avatuks.

Kogutud spektri void konverteerida pdf-iks voi kopeerida kataloogi arvutist oma méalupulgale.
Kogutud spekter asub kas kataloogis ,,D:\Spectra200*

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