A tantargy neve:

magyarul: NMR operatori gyakorlat I1.

Kodja: TTKMGO0530
angolul: Advanced NMR practical course

Heti bontott tematika

1. hét

A mérési gyakorlaton hasznalt 400 MHz-es NMR spektrométer f6 részeinek bemutatisa. A mérések
el6tti feladatok ismertetése és bemutatasa, lockolds, shimmelés, méréfej hangolasa, impulzus kalibra-
las.

TE: Ismeri az NMR laboratoriumra vonatkozo balesetvédelmi/balesetmegelézési szabalyokat, eldira-
sokat, és azokat szigortian betartja. Ismeri a gyakorlaton hasznalt késziilék, Bruker Avance 11 400,
fobb egységeit. Képes dnalldan elvégezni a méréseket megel6zd, méréseket el6készitd tennivalokat —
lockolast, shimmelést, hangolast, impulzus kalibralést.

2. hét

Gyakorlas — minden hallgatoé 6nalloan elvégzi, bemutatja a méséseket elékészitd tennivalokat (locko-
las, shimmelés, hangolas, kalibralas).

A kétdimenzids (2D) NMR spektroszkopia bevezetése, alapjai. A 2D NMR kisérletek tipusai (homo-
nuklearis, heteronuklearis korrelacio). A 2D NMR kisérletek altalanos sémaja, épit6 elemei, a maso-
dik (indirekt) frekvencia dimenzié fogalma.

TE: Ismeri a 2D NMR spektroszkopia alapjait, a kisérletek fobb tipusait és épitdelemeit.

3. hét

Skalaris spin-spin csatolason alapul6 kétdimenzids homonuklearis kisérletek (I.) -

2D homonuklearis, proton-proton korrelacios kisérlet, 2D COSY (Correlation Spectroscopy). A kisér-
let miikddési elvének ismertetése, a mérési paraméterek (spektralis ablak, kisérletek és tranziensek
szama, varakozasi id0) helyes megvalasztasa, optimalizalasa a vizsgalt mintara.

TE: Képes ismeretlen mintan 2D COSY kisérletet 6nallon elvégezni, a mérési paramétereket a vizs-
galt mintara optimalisan beallitani.

4. hét

Gyakorlas — COSY kisérlet parametrizalasa, elinditasa. A kisérlet eredményeként kapott adatok fel-
dolgozasa — megfeleld stlyfiiggvény hasznalata, z&rustoltés, 2D Fourier trasnzformacié. A 2D COSY
spektrum megjelenitése, a spektrum jellegzetes csticsainak bemutatasa, a csatolasi korrelaciok (kon-
nektivitasi térkép) vizsgalata, teljes spektrumelemzés.

TE: Képes 6nalloan a 2D COSY kisérlet soran kapott mérési adatok feldolgozasra, a spektrum megje-
lenitésére és értékelésére.

5. hét

Skalaris spin-spin csatolason alapul6 kétdimenzios homonuklearis kisérletek (I1.) -

2D homonuklearis teljes proton-proton korrelacios kisérlet, 2D TOCSY (Total Correlation Spect-
roscopy). A kisérlet miikddési elvének ismertetése, a mérési paraméterek (spektralis ablak, keverési
ido, kisérletek és tranziensek szama, varakozasi idd) helyes megvalasztasa, optimalizalasa a vizsgalt
mintara.

TE: Képes ismeretlen mintan 2D TOCSY kisérletet 6nallon elvégezni, a mérési paramétereket a vizs-
galt mintara optimalisan beallitani.

6. hét

Gyakorlas — TOCSY kisérlet parametrizalasa, elinditasa. A kisérlet eredményeként kapott adatok
feldolgozasa — megfeleld sulyfiiggvény hasznalata, z&rust6ltés, 2D Fourier trasnzformacio, faziskor-
rekcié. A 2D TOCSY spektrum megjelenitése, a spektrum jellegzetes csucsainak bemutatésa, a csato-
lasi korrelaciok vizsgalata, a spinrendszer(ek) tagjainak meghatarozasa, teljes spektrumelemzés.

TE: Képes 6nalloan a 2D TOCSY kisérlet soran kapott mérési adatok feldolgozasra, a spektrum meg-
jelenitésére és értékelésére.

7. hét

Téren athat6 kolesonhatason, dipolaris kereszt-relaxacion alapuld kétdimenziés homonukledris kisér-
letek al16- és forgd koordinata rendszerben: a 2D NOESY (Nuclear Overhauser Effect Spectroscopy)
és a 2D ROESY (Rotating-frame Overhauser Effect Spectroscopy) kisérletek. A relaxacio és a mole-
kularis mozgas (dinamika) kapcsolata, gyors és lasstt molekularis mozgas, az NOE el6jele. A kisérle-
tek miikodési elvének ismertetése, a mérési paraméterek (spektralis ablak, keverési id0, kisérletek és

tranziensek szama, varakozasi id0) helyes megvalasztasa, optimalizalasa a vizsgalt mintara.

TE: Képes ismeretlen mintan 6nalléan 2D ROESY/NOESY kisérletet végezni, a mérési paramétere-
ket a vizsgalt mintdra optimalisan beallitani.

8. hét

Gyakorlas — NOESY/ROESY kisérlet parametrizalasa, elinditasa. A kisérlet eredményeként kapott
adatok feldolgozasa — megfeleld sulyfiiggvény hasznalata, zérustoltés, 2D Fourier trasnzformacio,
faziskorrekcio. A 2D spektrum megjelenitése, a spektrum jellegzetes csiicsainak bemutatésa, a térben
kozeli hidrogének meghatarozasa a ROESY/NOESY keresztcstucsok alapjan, teljes spektrumelemzés.

TE: Képes 6nalldoan a 2D NOESY/ROESY Kkisérlet soran kapott mérési adatok feldolgozasra, a spekt-
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rum megjelenitésére és értékelésére.

hét

Kétdimenzids egykotéses heteronuklearis korrelacios kisérlet, a 2D HSQC (Heteronuclear Single-
Quantum Correlation) szekvencia. A kisérlet miikodési elvének ismertetése, a mérési paraméterek
(*H, 3C spektralis ablak, csatolasi evolucids id6, kisérletek és tranziensek szdma, varakozasi id6, X-
lecsatolas) helyes megvalasztasa, optimalizalasa a vizsgalt mintara.

TE: Képes ismeretlen mintan 6nalléan 2D HSQC kisérletet végezni, a mérési paramétereket a vizsgalt
mintara optimalisan beallitani.

10.

hét

Gyakorlas — HSQC kisérlet parametrizalasa, elinditasa. A kisérlet eredményeként kapott adatok fel-
dolgozasa — megfeleld stlyfiiggvény hasznalata, zérustoltés, 2D Fourier trasnzformacio, faziskorrek-
ci6. A 2D spektrum megjelenitése, a spektrum jellegzetes csticsainak bemutatasa, spektrumelemzés,
teljes 'H/13C jelhozzarendelés.

TE: Képes 6nalldéan a 2D HSQC kisérlet soran kapott mérési adatok feldolgozasra, a spektrum megje-
lenitésére és értékelésére.

11.

hét

Gyakorlas — minden eddig megismert 2D homo- és heteronuklearis kisérlet beallitisanak gyakorlasa
ismeretlen mintakon.

TE: Képes 6nalldan, tetszéleges mintdn 2D kisérleteket végezni.

12.

hét

Gyakorlas — minden eddig megismert 2D homo- és heteronuklearis korrelacios kisérlet mérési ered-
ményeinek feldolgozasa, spektrumok megjelenitése, értékelése, jelhozzarendelés, (tér)szerkezetre
vonatkoz6 informaciok megallapitasa.

TE: Képes 6nalldoan 2D NMR spektrumok értékelésére, spektralis pataméterek meghatarozasara,
térszerkezetre vonatkoz6 adatok meghatarozasara.

13.

hét

Kétdimenzids tobbkotéses heteronuklearis korrelacios kisérlet, a 2D HMBC (Heteronuclear Multiple-
Bond Correlation) szekvencia. A kisérlet miikodési elvének ismertetése, a mérési paraméterek (*H,
13C spektralis ablak, csatolasi evoluciods id6, kisérletek és tranziensek szama, varakozasi id6) helyes
megvalasztasa, optimalizaldsa a vizsgalt mintara. A mérési adatok feldolgozasa, spektrumelemzés.

TE: Képes ismeretlen mintan 6nalléan 2D HMBC kisérletet végezni, a mérési paramétereket a vizs-
galt mintdra optimélisan bedllitani, a mérési adatot feldolgozni, a kapott spektrumot értékelni.

14.

hét

Vizelnyomas kisérleti lehetdségeinek ismertetése s bemutatasa. A viz-magnesezettség szelektiv
besugarzasa/eldtelitése (presaturation) a kisérletek kozti varakozasi id6 alatt. Vizelnyomas tér-
gradiens impulzusok alkalmazasaval, a gradiens spin-echo kisérlet ismertetése — a Watergate szek-
vencia alkalmazasa, mérési paramétereinek beallitasa.

TE: Képes 6nalléan kdnnyti vizes mintan NMR mérést végezni a megfeleld vizelnyomasi szekvencia
alkalmazésaval.




