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Jelmagyarazat

A PowerPoint bemutatéban kérdések hangoznak el,
melyekre a jegyz6konyvben valaszolni kell.
Ezeket kék betlivel jeloltiik.



A gyakorlat célja

A gyakorlat soran egy anionos fellletaktiv anyag, a natrium-lauril-szulfat
(sodium dodecyl sulphate, SDS) kritikus micellaképz6dési koncentracidjat
(cmc) hatarozzuk meg transzlacids diffuzios NMR mérésekkel.

OO0
\\// 1 3 5 7 9 1

Az SDS molekulaban milyen NMR aktiv magok talalhatok? Jellemezzik 6ket!
Mennyire konnyd ezeket mérni?
A cmc meghatarozashoz mely magok mérése lehet alkalmas?
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kritikus micellaképzodési koncentracié (CMC)

A micellaképz6dés meginduldasahoz sziikséges minimalis koncentracio,
vagyis amfifil molekulak azon koncentracidja, mely felett az amfifil molekulak
asszociacidja soran termodinamikailag stabilis micellak képzédnek.

Soroljon fel néhany micellaképz6 vegylletet.
Milyen alkalmazasait tudna megnevezni?
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cmc meghatarozasi modszerek
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Targyaljuk a kiil6nb6z6 modszerek eldnyeit és hatranyait!

Mai gyakorlaton: cmc meghatarozas diffuzids egylutthatobal.
Diffuzios egylutthatd meghatarozasa NMR méréssel.



Stokes-Einstein egyenlet

D — diffuzidés egyltthatd

kT k — Boltzmann-allandé (1,38:10°23 J/K)
D = T — hémérséklet
67‘[777”1_1 n — kdzeg viszkozitasa

ry, — a diffundalo részecske hidrodinamikai sugara

A diffuzios egyutthato forditottan aranyos a részecske oldatbeli méretével.
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Szabad tenzidmolekula Micella
kis méret, nagyobb D nagy meret, kisebb D

A mért diffuzios egyutthatdé a szabad és a micellaban kotott tenzid diffuzids
egyutthatojanak moltortekkel sulyozott atlaga:

Dmért = xszabastzabad + xmicDmic

Hogy valtozik a diffuzids egyitthato a tenzid 6sszkoncentracié novelésével?



DOSY méréesek

7 7 . 7 7 /7 r r
Az alapmeéreés sematikus abrazolasa | - i
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Fontos paraméterek:
G : gradienser6sség (Hz/G)

6 : gradiens id6tartama ("kis
delta")
A : diffuzids id6 ("nagy delta")
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A gyakorlaton a kévetkez6
impulzusprogramot hasznaljuk:
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A diffuzios egyutthatd meghatarozasa Stejskal-Tanner egyenlet alapjan

Az intenzitas (/) a gradienser6sség (G) fliggvényében Gauss-gbrbe szerint csokken, ezt
fejezi ki a Stejskal-Tanner egyenlet:
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Kémiai eltolodas

A mérés soran beallitandd: 6, A
Egy kisérleten belll valtoztatjuk: gradienserdsseg
A nemlinearis illesztésb6l megkapjuk a diffazids egyitthatot.



A gyakorlat menete

1. Mintael6készités
2. NMR meérések
1. Lock
2. Atma proton
3. Shim
4. 1D *H spektrum felvétele
5. DOSY mérés
3. Kiértékelés:
1. Stejskal-Tanner egyenlet illesztése
2. EDDOSY



MintaelOkészités

Rendelkezésre allé vegyszerek:

— 0.1 M SDS torzsoldat

— Desztillalt viz

- B0 JUUUL
Készitsen 5 kilonboz6 higitasu SDS oldatot az alabbi koncentraciokban. A
mintak végtérfogata 600 pl legyen és minden minta tartalmazzon 10 % D,0O-t.

Szamitsa ki, mennyit kell bemérni az egyes anyagokbal!
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NMR mérések

A mérések kiértékeléséhez hasznalt program:

TopSpin 3.6.2

Ingyenesen letolthetd:
https://www.bruker.com/service/support-upgrades/software-
downloads/nmr/free-topspin-processing/nmr-topspin-license-for-
academia.html

Fontos hogy a 3.6-0s verziét toltsek le, ne legujabbat, a 4-est!!!
A Setup type valasztasnal a "Data processing only"-t valasszak.
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Bevezetd a TopSpin hasznalatahoz:

TopSpin 3.6.2
PSP https://www.youtube.com/watch?v=FocoABJ2rvw
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Ide lehet beirni a parancsokat

Mérési mappa hozzaadasa: jobb klikk a Spektrum file ablakban — Add new data dir.
Spektrum megnyitdsa: egérrel (nyomva tartott bal billenty(ivel) athdzni a mappat a
spektrum ablakhoz (drag-and-drop)


https://www.youtube.com/watch?v=FocoABJ2rvw

A virtualis laborgyakorlaton végigvessziik az 1D H és diffuzids
NMR mérések lépéseit (16-20 és 24-28 dia).

A gyakorlat segédanyaga részletes leirast tartalmaz a spektrumok
értékelésérdl (22-23 és 30-44. dia), ezeket a hallgatéknak otthon el
kell végezniik a mellékelten kiildott adatfajlokon.

Cim: Eénykép készitette: Ismeretlen a készitd licenc CCBY-NC



Meérés menete |. — Uj mérés

edc: Uj mérési mappa létrehozasa korabbi mérés paramétereinek lemasolasaval

& Create New Dataset - new

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 Options.

Mappa neve: Gyakorlat_Pr [EEHHNN]

NAME

EXPNO

Gyakorlat_Pr 190923

12

Mérés sorszama a mappaban

PROCNO
(@) Use current parameters
() Experiment
(~) Options
D Set solvent

(O Execute 'getprosol’

(O Keep parameters

DIR

[ show new dataset in new window

Mumber of additional datasets: (1,2,

1

Select

H20+D20 ™

P1, 01, PLW1 ~| Change

C\Egyetem\ELTE'\PhD\Oktatas\Nagymuszeres_DOSY v

L16) |1

Az alabbi méréseket kell |étrehozni:

e 2zgpr: 1D 'H spektrum
vizelnyomassal, csak O1 és p1l
beallitasara hasznaljuk (1 db)

* 2zgesgp: 1D H spektrum jobb
vizelnyomassal (mintanként 1 db)

* stebpgpls19: DOSY mérés
vizelnyomassal (mintanként 1 db)

TITLE

298K, 3mM SDS|

«—— Mérés cime: minta adatai

OK Cancel

More Info...

Help




Mérés menete |Il. - el6késziiletek

lock: a magneses tér id6beli valtozasait kompenzalja az olddszer deutériumjelének
folyamatos monitorozasaval - deuteralt olddszert meg kell adni
atma proton: A proton rezonanciafrekvenciajara hangolja az RF tekercset

shim: magneses tér térbeli homogenitasat biztositja - shim-tekercsekkel
kompenzaljuk a 14.6 T magneses tér inhomogenitasait (procedura: Z, 73, Z, Z2...
tovabba 73, X, Y)

.
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Meérés menete lll. — pl és ol

* zg: mérés inditasa < inditsuk el a |étrehozott zgpr mérést

* pulsecal: a proton magnesezettség 90 °-os kibillentéséhez sziikséges kemény
pulzus hosszat (p1) szamitja ki pus-ban

0 e0 180T T? _—
U pulzushossz

* 01: A spektrum kdzepét adja meg Hz-ben. Ertékét a vizjel maximumara kell
beallitani, hogy hatékony legyen a vizelnyomas.

| Jolbedllitott o1 - hatékony vizelnyomas:
A maradék vizjel kicsi, az alakja torz




Mérés menete IV. — 1D tH spektrum

e zgesgp mérés létrehozasa
 getprosol 1H [p1]-12.55:
— [p1] helyére a pulsecal paranccsal meghatarozott érték kerdl
— beallitja p1-et (és kiszamolja p1 alapjan a formazott pulzusok teljesitményét)

e 01 - zgpr-bll meghatarozott ol-et beirjuk
* zg—mérés inditasa - mit kapunk?

* efp — Exponencialis simitofliggvény + Fourier-transzformacio + automata
faziskorrekcido - mit kapunk meg ezzel a paranccsal?

208K 505 15mM : = 208K, SDS 15mM ; 5

FT




Vizelnyomas jelent8sége

1D !H spektrum vizelnyomas nélkul |

208K

Tobbi jel?

T T T |
0 [ppm]

1D 1H spektrum vizelnyomassal

288k, SDS 3mid

Viz

T
]

[ppm]

15

10



A kovetkez6 diakon (22-23.) szerepl feladatokat el kell
végezni, az eredményeket a jegyzdkonyvben fel kell
tuntetni!

Cim: Eénykeép, készitette: Ismeretlen a készit6, licenc: CC BY-NC-ND


http://mennoknight.wordpress.com/2014/01/03/michael-brown-and-my-break-dancing-dog/
https://creativecommons.org/licenses/by-nc-nd/3.0/
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SDS-hez tartozo jelek — 5 jelcsoportot kulonithetlink el
A jelek melyik SDS protonhoz tartoznak?

Jelcsoportok integrdlasa: = Process = — | [ integrate~ A spektrum ablak mentje atvalt integralas mendre.
Manualis integralas kivalasztasa: —« majd a jelek integraldasa kattintassal és az egér huzasaval. A relativ
integral értékek pirossal jelennek meg. Milyen informaciot hordoz az integral?



A jegyzOkonyvben szerepeljen az asszignacio:

Kémiai
Jelcsoport eltolddas

szama Asszignacio Integral

~4,8 ppm H,O
1 ~3,9 ppm
5 ~1,6 ppm
3 ~1,3 ppm
4 ~1,2 ppm
~0,8 ppm



Diffuzios mérések paraméterei

A mérés soran beallitando:
P1, O1, SW stb.
DOSY paraméterek: 0, A, gradienserésseget hany pontban,
milyen flggveny szerint valtoztatjuk

4 )
O beallitasa:

parancs: P30: itt a O értékének a felét kell megadni ps-ban!
J

4 \
A beallitasa:
parancs: D20: itt a A érteket kell megadni s-ban!
\_ J
p
Gradienserfsség valtoztatasa: @ Figyeljen a
\Lésd ,DOSY mérés inditasa” dia mértékegységekre!

O és A értékeit

\ megadni!

A paraméterek megadasanal
o0 fele A van!
A végsd DOSY kiértékelésnél

o

)




Meérési parameéterek

Ajanlott értékek 6 — hoz és A — hoz:
— Kisebb molekuldknal: § = 2 ms, A =75, 100 ms
P30 =1000, D20=0.75, 0.1

— Nagyobb molekulaknal (10kpa<): 6§ =4, A =200 ms

P30 = 2000, D20=0.2

SDS-hez: 6 =2 ms, A =150 ms




DOSY meérés inditasa
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Majd egy parbeszédablak jelenik meg, ahol a

gradienserdsseg valtoztatasanak beallitasait adjuk meg
[& dosy =x=)

dosy parancs beirasa ide

SVISQ10 100 (ntegral - 0600) Itt ENTER-t kell Utni




Paraméterek beallitasa

1. A gradienser@sség els6 értéke, a
maximalis gradienser8sség %-aban

2. Végso6 gradienserdsseég

3. a gradienserdsséget hany |épésben
noveli

r@. dosy &J _ r@ dosy ﬁ
Enter first gradient amplitude: Enter final gradient amplitude:
2 08
| OK | | Cancel | | OK | ‘ Cancel |

4. Milyen fliggvény szerint valtoztatjuk a
gradienserdsséget

| &, dosy ﬁ1 [ Q. dosy ﬁ1
Enter number of points: ramp type (I q e {linear/squared/exponential} )
8 1
| QoK ‘ ‘ Cancel ‘ | QK | | Cancel |

e

L

Itt a gyakorlaton 5 és 95% kozott, 8 Iépésben linearisan valtoztattuk.




Egy DOSY mérés 8 FID-je
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8 elemes mérés, 8 FID lathaté egymas utan, egyre csokkend intenzitassal




A kovetkez6 diakon (30-44.) szerepld feladatokat el kell
végezni, az eredményeket a jegyzékonyvben fel kell
tuntetni!
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https://theconversation.com/how-to-build-a-mentally-healthy-workplace-step-by-step-65826
https://creativecommons.org/licenses/by-nd/3.0/

Diffuzios mérések kiértékelése

Pszeudo-2D adatsor Fourier-transzformaci

dja xf2 paranccsal
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Analyse

Tanner-egyenlet illesztése

a2

T1T2 (1112)

A kiértékelésnél a

— |}~ Dynamics» —

Prepare for Dynamics Center

Dynamics Center (dync)

Dynamics fulre kell

kattintani, nem a Dosy-ra!
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T1/T2 menilsoron " Fid ikonra kattintunk: megjelenik egy parbeszédablak

& FExtract a row from 2d data x T

~ Fid or Spectrum must be extracted From the 2d relaxation data.
=¥ This row should correspond to an experiment with the maximum or minimum delay time.
All further data preparation will be done in respect to this row.

Spectrum cancel

& X

Spectrum slice must be extracted From the 2d relaxation data.

This Spectrum should correspond to an experiment with the maximum or minimum delay time.

All further data preparation will be done in respect to this spectrum.

Slice Number =

OK Cancel

Parbeszédablakon kivalasztjuk
»Spectrum”-ot: ezzel kiemelhetilink
egy 1D 'H spektrumot a DOSY
méréssorozatabol

Valasszuk ki az 1. spektrumot
(legkisebb gradienserdsséggel
felvett): 1
Utana OK



Megjelenik a megfelel6 1D 'H spektrum.
Nagyitsuk ki az SDS jeleit tartalmazé régiot.
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A )+ Peaks/Ranges menulpontra kattintunk, majd a parbeszédablakon kivalasztjuk a
,Manual integration”-t (a kovetkez6 parbeszédablak [,,Prepare relaxation data”] OK).

Vélaszd ki az integralas ikont (balrél a masodik).
Kivalasztas utan kézzel kijel6ljik az integralasi
tartomanyokat (kattintds, majd egér hizasa a
spektrumon). Az integralértékek pirossal jelennek

Mentés masként: ugy kell
elmenteniink, hogy ezek az
integralasi tartomanyok minde
spektrumra vonatkozzanak a

pszeudo2Dadatsorban
meg.
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A|H ] Relaxation ikonra kattintva 0j ablak nyilik meg. A figyelmeztetést (vdlist fajlt nem talalja) bezarjuk, majd
megjelenik egy Ujabb ablak, ahol a DOSY mérés paramétereit allithatjuk be.

Az els6 9 pont a felvett spektrumok integraldsanak maédjat hatdrozzdk meg: Mi mind a 8 spektrumot integralni
szeretnénk, az els6tél kezdve, egy lépésenként haladva.

A kovetkez6 5 pont hatarozza m

eg, milyen flggvényt illesztiink a kiszamitott csucsintenzitasokra/teriiletekre. Mivel a

gradienserGsséget mddositottuk az el6re definialt diffuzids lista szerint, igy ezeket kell beallitani (ezzel egyuttal azt is
megadjuk, hogy a Stejskal-Tanner-egyenletet kell illesztenie).

Az utolsé 4 pont a Tanner-egyenletben hasznalt mérési paramétereket adjuk meg. Ezek a GAMMA (készulékallando),
kis delta és nagy delta. Az utolso a gradienserdsség, ez inaktiv, mivel ez a fliggetlen valtozo.

1 . & Relaxation parameters X
1 FID # for phase determination
10.0 Left limit for baseline correction
0.0 Right limit for baseline correction
5 Number of drift points
1.0E-5 Convergence limit
8 Number of points E Ie MS
1 First slice
1 Slice increment
1.0 Peak sensitivity
vargrad ~ | Function Type Fu I

i Number of componenis
difflist ~ | List file name LIS1
0.001 Increment (auto)
pd ~ | to pick data points
Guesses Reset

81730 GAMMA(HZ/G)
20 LITDEL{msec)
150.0 BIGDEL(msec)
1.0 GRADIEN(G/cm)

2. & Diff. : Var. Gradient I[t]=1[0]exp(-D*SQR(2*PI*gamma*G*LD)*(BD-LD.. X

Guess 10 1.0 Step 10 0.1
Guess D 1.0E-9 ma/s Step D 1.0E-10 ma/s

oK Apply cancel

zam: 8 Az illesztéshez szliikség van kezdeti paraméterek
megadasara, ezek szerepelnek ebben az ablakban.
Ezeket fogadjuk el (OK).

Iction type: vargrad

' file: difflist

Stejskal-Tanner egyenlet illesztéséhez sziikséges paraméterek:
- GAMMA (y): 5173 (készulékallandd)

- LITDEL: kis delta, © ms-ban megadva

- BIGDEL: nagy delta, A ms-ban megadva

OK Apply Cancel

Ha mindent beadllitottunk: OK




A relaxacids paramétereket (35. dia)

itt lehet visszahivni, ha elsére Teli dat tata h
valamit rosszul allitunk be. eljes adatsor mutatasa (ha nem

Navigalas a

\ jelenik meg mind a 8 pont)

réglék kozott TopSpin 3.6.1 on TIGRIS as gazda [Academic License] — | X
i.d] Process Analyse Publish View @ 1 |§
&3 Back e Fi H1Relaxation | Fitting @& Calculation [:] Report
He : RQ S A
Groups : 2 Relaxa\gn Gyakorlat_| Pr¥90923 7 1 C\Egyetem\ELTE\PhD\Oktatas\Nagymuszeres_DOSY = @ i&
Lasts0 -
Srowser LaLiL aBb@L
£aBn warAGp! ATLEE Diffusion : Varahle Gradient L g
Tanner-egyenlet |ToP I=H{0 exp(-D*SQR2 P gamma Gi*LD) (BD-LOV) *ed) rT
. ) mMEL Peak 4 at 0.767 ppm +
illesztése az Diff Con. =4.248E-10m2/S [ o
Osszes régiodra T\tﬂ; -
el ZSpF Peak 1\t 3.948 ppm C
[ | 2-zges{ [|DifCon\ = 4.431-010 m2ss [
[ 3-stebg ||Peak2at N576 ppm \ ., L
B 4-zges( || Diff Con. 4.509e-010 m2is N Szamitott C
B 5-steby [ Peak3at1.18Yppm /T} diffazios L
-- 6 - Zges( Diff Con. = 441e-010 m2/s q . , il
[ | 7-stebf [|Peak4at0.767p / egyltthatok i
-- 8 -zges) || Diff Con. = 4248¢-010 m2/s r
B | 9 - steby L o
G| 10 - zge! L
1 lllesztési lehetGségek: C
A)Intenzitasra (csucsmaximumra) i
< | B)Integralra (csucsteriletre) I
‘| Mindkét médon ki kell értékelni az adatokat! r
Lo

Mo structure av__. ; . . . | ; ; T T | T T T T T T T

[Gicm]




Diffuzios mérések kiértékelése |I.

Az el6bbi miveletsort (30-36.dia) elvégezziik a kilonb6z6 koncentracioju SDS
oldatok DOSY mérésein (a pszeudo2D DOSY adatfdjlokat kékkel, az 1D *H
spektrumokat feketével jel6li a TopSpin a spektrum fajlok kozott). Az egyes SDS
koncentracidkhoz kapott diffuzids egyutthatokat az alabb lathato grafikonon
abrazoljuk. A két illesztett egyenes metszéspontja adja meg a cmc-t.

A

D/ m?/s

Figyelje meg hogyan valtoznak a jelek az 1D 'H spektrumokon! (kémiai eltolodas)
Az SDS melyik protonjain jelentds a valtozas? Magyarazza a megfigyeleseit!
(Az 1D H spektrumokat a 4 ikonnal lehet egymasra rakni.)



Diffuzidos meéerések kiértéekelése Il.
eddosy kiértéekelés

A kiértékelés eredménye egy 2D spektrumra emlékeztet6 NMR , kromatogram”, ahol a fligg6leges
tengelyen a diffuzids egyitthaté logaritmusa (LogD), a vizszintes tengelyen az 1D 'H spektrum szerepel.
Tobbkomponensil rendszer esetén az egyes molekulak vizszintes savokként jelennek meg a nekik
megfelel6 logD-nél. Az alabbi abra bemutatja, hogy lehet ez alapjan komponenseket elkiloniteni egy

keverékben. J L 1
. (1] i & . L]l "" I‘
8-cyclodextrin " i " # =
oq
=)
S~
3 3
N
S~
(V2]
Norcamphor — I ! i @ e | ~
DMSO '
Water = 1,
L o . 2 2 -"-:Lrll"]

Kémiai eltolédas /ppm
http://chem.ch.huji.ac.il/nmr/techniques/other/diff/diff.html



eddosy kiértekelés

Menete:

1. Behivjuk a DOSY spektrumot (bezarunk minden mas TopSpinen belil
megnyitott ablakot)

2. xf2 parancs (ezzel Fourier-transzformaljuk az 6sszes spektrumot az
adatkészletben)

3. eddosy parancs

Kovetkezd parbeszéd ablak jelenik meg, OK-ra kell kattintani

r, -_ b
@ Create new dosy file - ﬁ

There is no dosy parameter file available for this dataset!

Press OK to create a new dosy parameter file.
Press Cancel to return to processing parameters.

Select dosy fit mode

@ Standard dosy parameters

Gifa dosy parameters

oK Cancel | IJ




eddosy kiértekelés 2.

A kovetkezd ablak jelenik meg:

[ 1 Gyakerlat_Pr_190923 3 1 C:\Users\FANNI\Documents\NMR\spektrum E@@}
spectrum| ProcPars | AcquPars | Title | PulseProg | Peaks | Integrals | sample | structure | Piot | Fid|
» PGy I L[] 7 a8
Sitf;eral (~) General 1
Second Method exponential - | Processing method _
Third ExpVar Gradient ~ | Variable parameter
Baseline i - .
contin Alist difflist Variable parameter values file name 4
Nstart 0 Start of input points
Ndata 8 Number of input points (TD)
Maxiter 100 Maximum number of iterations
EPS 1 Tolerance
Nexp 1 Mumber of components to fit
Noise 24351.00 Noise level (S_DEV)
PC 4 Noise sensitivity factor
SpiSup 1 Spike suppression factor
Fimode Peaks - | F1 output data mode
Imode: :Integral v: Fitted intensity meaning
Scale Linear - | Scaling
LWF 1 Line width factor -




A kovetkezot kell atallitani:

eddosy kiértekelés 3.

[ 1 Gyakorlat_Pr_ 180923 3 1 CA\Users\FANMDDocuments\NMRAspektrum

spectrum ProcPars | AcquPars | Title | PulseProg | Peaks | Integrals | Sample | Structure | Piot | Fid)|

@ PGl T pL[] 7 58

General
First
Second
Third
Baseline
Contin

oo =)

Variable parameter values file name

Number of input points (TD)
Maximum number of iterations

Number of components to fit

(~) General

Method exponential - | Processing method
ExpVar Gradient ~ | Variable parameter
Hlist difflist

Nstart 0 Start of input points
Ndata 8

Maxiter 100

EPS 1 Tolerance

Nexp 1

Noise 24351.00 Moise level (S_DEV)
PC 4 MNoise sensitivity factor
SpiSup 1 Spike suppression factor
Fimode :Peaks F1 output data mode
Imode Integral | Fitted intensity meaning
Scale :Linear Scaling |

LWF 1 Line width factor

»

m

Scale legyen a Linear helyett Logarithmic!




eddosy kiértéekelés 4.

A kovetkez6t kell atallitani:

! 1 Gyakorlat_Pr_190923 3 1 C:A\Users\FANNDDocuments\NMR\spektrum = =] &‘
Spectrum | ProcPars | AcquPars | Title | PulseProg | Peaks | Integrals | sample | Structure | Piot | Fid|
s ]

2 PGy ID P[] 7 4

General SpisSup _1 . Spike suppression factor -

First Fimode Peaks ~ | F1 output data mode

Second Imode Integral ~ | Fitted intensity meaning

Third Scale :Logarilhmic v: Scaling

235‘;{“”8 LWF 1 Line width factor

ontn Vé . ’
DISPmin 10 Lower display limit A D tartomany min. es max.
DISPmax -5 Upper display limit V4 3 4 s

ertékének 10-es alapu
Npars 7 Number of parameters 4
. 7

Nvar 2 Number of parameters to fit Iogaﬂtmusa (pl -8 es —10
lcamma [Hz/G] 4257.64000 Gamma | k .
Grad [G/cm] % Diffusion gradient OZOtt)
Gdist [ms]/ 0 Gradient distance, big delta
Glen [ms] 0 Gradient lengtf) litle delta

irst component

/ |1l‘;’.ar3-f Yes ~ | Fit intensity? 5, A: mindkett6t ms-ban kell

1 1000000000 Intensity

L megadni! '

e

GAMMA: 5173 Hz/G




eddosy kiértékelés 5.

kromatogramot" fogjuk latni.

Ha mindent beallitottunk, akkor el6sz6r az 1 gombra kattintunk — elvégzi
a szamitasokat. Utana atlépunk a Spektrumra (2), ahol az "NMR
[. Gyakorlat_Pr_190923 3 1 ChUsers\FANNDDocuments\MMR\spektrum EE@W

Spectrum | ProcPars |Acunars | Title | PulseProg | Peaks | Integralsl Sample | Structurel Plotl Fid|

v &
1 General SpiSup .1 | Spike suppression factor
First Fimode Peaks ~ | F1 output data mode
Second Imode :Integral v: Fitted intensity meaning
Third Scale jLogarithmi{: .j Scaling
zii':';”e LWF 1 Line width factor
DISPmin -10 Lower display limit
2 DISPmax -8 Upper display limit
Npars 7 Number of parameters
Mvar 2 Number of parameters to fit
Gamma [HZ/G] 5173.00000 Gamma
Grad [Gicm] 0 Diffusion gradient
Gdist [ms] 1520.00000 Gradient distance, big delta
Glen [ms] Gradient length, little delta
(~) First component
Hvary Yes - | Fit intensity?
11 1000000000 Intensity

m




eddosy kiértékelés 6.

Nagyitsunk ra az SDS jeleire és olvassuk le a logD értéket a kurzor csucs kozepére
vald mozgatasaval. A bal fels6 sarokban IeoIvashatJuk a kurzor pontos pozicidjat az

y tengelyen (,,row”). |

™~ Itt olvashatd le a pontos
| y koordinata (logD) I

4 44
e ———— —
—_— :_1‘4_‘?‘:;;__: —




Jeovzokonyvben szerepeljen:

¢ mérést végzo hallgatok neve, a mérés datuma

¢ ameres cime, ce€lja

rovid elméleti hattér (SDS, micella, cmc és meghatarozasa, DOSY, Stejskal-Tanner-
egyenlet)

meéres menete

felhasznalt torzsoldatok, bemérés

diffuzio paraméterei (6,A,y, pl, 0l)

eddosy 2D Ig D

1D spektrumok az egyes koncentraciok esetén

diffuzié illesztett gorbe

® & & & O o o

eredmények tablazatban minden jelre (¢, kémiai eltolodas (ppm), D, atlag, szoras), 1D
(kiilon intenzitas €s integral értékekre), 2D kiértékelesbol

koncentracid-diffuzios egyiitthatd gorbek, az illesztett egyenesek egyenletei, szamolt cmc
osszevetés irodalmi adatokkal, forras

hibak eredete, az eltérések magyarazata

® & o o

a gyakorlati anyagot tartalmazd PowerPoint bemutatdban elhangzé kérdésekre a valasz

JegyzBkonyv beadasa: 1 héten belll
Emailben: abodor@caesar.elte.hu
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