NMR SPEKTROMETRIE

STOLNI NMR - MALY KASPAREK
PRO VELKE DIVADLO

Vyuzivat silu spektroskopie NMR mohli vzdy
jen ti vyvoleni, to si priznejme. Extrémné
drahé stroje vyZadovali a stdle vyZaduji
nejen Spickovou obsluhu, ale téz ndkladné
a na manipulaci komplikované provozni
chladici kapaliny (kapalné helium a dusik)
pro dosazeni supravodivosti magnetii. Ano,
vynaloZené usili a penize ndm poskytnou ex-
celentni informace o poloze atomii v molekule
a jejich vzdjemnych interakcich, ale zamysleli
jste se nékdy nad tim, jak uZitecny ndm miize
byt NMR spektrometr bez helia a dusiku a
s takovymi parametry, aby mohl byt umistén
na pracovni still vedle monitoru? Pojdme se
na néj podivat, jmenuje se picoSpin.

Klicové zjednoduseni je v srdci spekt-
rometru — magnetu, ten byl u picoSpinu
nahrazen permanentnim odpovidajici pra-
covni frekvenci 45 MHz. Odpada tim pou-
ziti kryokapalin a redukuje se tak hmotnost
arozmeéry stroje. Zavadéni vzorku je feSe-
no formou pratoc¢né kapilary s objemem
20 ul, cely kapilarni prostor je vyjimatelny
(obr. 1).

Obr. 1 — Miniaturni NMR spektrometr pico-
Spin s vyménitelnou kapilarou (produkt
ocenén 2011 Edison Awards)

A jak kvalitni spektra v tomto usporadani
dostaneme? Posud’te sami na jednoduchém
prikladu ethylacetatu —viz obr. 2 — kdy jiz za
par vtefin méfeni jsou patrné dobie rozlise-
né signaly (ethylové multiplety i methylovy
singlet s chemickym posunem 2 ppm).

Obr. 2 - H-NMR spektra ethylacetatu s dobou
akvizice 21 s (dole) az 126 s (nahofre)
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Nelze samozrejmé tvrdit, Ze s pomoci stol-
ntho NMR picoSpin identifikujeme jakkoliv

slozitou molekulu, ale nizké poftizovaci
a provozni néklady spolu s prostorovou
nenaroc¢nosti zafizeni ndm dovoli i takové
experimentdlni kousky, které by nam byly
zarucené na drahych vysoko rozliSujicich
spektrometrech zapovézeny. Jde napf.
o on-line monitoring chemickych reakci
(obr. 3), kvantifikaci komponent ve smésich
¢i charakterizaci velmi komplikovanych
matric cestou ,,finger print“, kterou zname
zvibracnich spekter. PicoSpin mtize téz be-
zesporu zvysit kvalitu vyuky na Skolach —jak
jinak popularizovat tak klicovou analytickou
techniku nez ji ucinit dostupnou?

Obr. 3 — Monitoring transesterifika¢ni
reakce; 1H-NMR spektra vzorkovana v 5
min intervalech, doba akvizice jednoho
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Neméné zajimavé je softwarové feSeni:
data akvizi¢ni program je soucasti vnitfni
paméti pristroje — propojeni s jakymkoliv
PC se uskutecnuje bud’ pfimo pomoci ether-
netového kabelu nebo pres LAN a picoSpin
je pak mozné ovladat pres webovy prohlizec.
Nésledné zpracovani a tprava spekter ve
standardnim formatu JCAMP-DX je jiz
v dikci uzivatele, presto je v dodavaném
balicku téZ rocni licence softwaru MNova
(obr. 4).

Obr. 4 - Prostredi vyhodnocovaciho softwaru
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Koneéné mizeme i v mensich laboratofich
hrat velké divadlo a vytézit z techniky NMR
maximum. A cena? NapiSte ndm, vyrazi
Vam dech!
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