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A kurzus célja, hogy a hallgatok

elmélyitsék a szerkezetvizsgalé modszerek keretében tanult NMR ismereteiket, megismerjék a modszerhez tartozo
NMR spektrométerekket, azok biztonsagos és igényes miikodtetését és kezelését . Legyenek képesek az alapveté 'H
és °C NMR spektrumok jo mindségii elkészitésére és a mérési eredmények kiértékelésére.

Tanulasi eredmények, kompetenciak: a hallgato

Tudas:

- rendelkezik azokkal a NMR spektroszkopiai alapismeretekkel, amelyek lehetdvé teszik a spektrométerek tudatos
hasznalatat

- ismeri és alkalmazza a szupravezeté NMR-es laboratoriumokban hasznalt anyagokat, eszkozoket és
késziilekeket, valamint a vonatkozé biztonsagtechnikai ismereteket.

- birtokaban van annak a tudasnak, amelynek alkalmazasa sziikséges kémiai rendszerekben eléfordulo NMR
vonatkozasu problémak megoldasahoz.

- anyanyelvén tisztdban van a 1ényeges NMR szerkezetvizsgélati modszerek terminologidjaval.

Képesség:

- Képes a kémiai folyamatok megértésére, az azokkal kapcsolatos adatgytijtésre, az adatok feldolgozasara,
valamint a feldolgozashoz sziikséges szakirodalom hasznalatara.

- Képes NMR gyakorlati problémak megoldasara modszereket javasolni.

- Az NMR spektroszkopia teriiletén szerzett tudasa alapjan képes 'H és *C NMR méréseket végezni.
- Képes a mérési eredmények kiértékelésére, értelmezésére, dokumentalasara.

Attitiid:

- torekszik a kémiai folyamatok megismerésére, torvényszeriiségeinek leirasara.

- laboratériumi munkaja soran a biztonsag mindenek el6tt elv szerint és kornyezettudatosan jar el.

- nyitott a szakmai eszmecserére az analitikus €s szerkezetvizsgalo kollégakkal.

- elkotelezett uj kompetenciak elsajatitasara.

Autonomia és feleldsség:

- Laboratériumi munkaja soran képes onalldan végiggondolni alapvetd szakmai kérdéseket, képes errdl érdemi
Osszeallitasokat késziteni, amelyek dontések alapjaul szolgalhatnak.

- Sajat munkéjanak eredményét realisan értékeli, azokat hasonlo szakmai beosztasban dolgoz6 munkatarsak
eredményeivel dsszeveti.

- Laboratoriumi tevékenysége soran a sajat és kollégai munkajat felelésséggel értékeli.

A kurzus tartalma, témakorei

Onallo mérési képesség elsajatitasa impulzus Fourier NMR spektrométeren. NMR spektrométer elokészitése
mérésekhez: mintakészités, lockolas, shimmelés, hangolas, kalibralas. Kvantitativ |H-NMR spektrum készitése
integralokkal (zg). 13C spektrumok készitése ppm skalaval, kalibralas utan cstcslistaval: protonlecsatolt (zgdc),
Jjmodulalt (jmod), protoncsatolt (zggd), kvantitativ (zgig).

Tervezett tanulasi tevékenységek, tanitasi modszerek

Max. 6-7 f0s létszammal tarthat6 laboratoriumi gyakorlat. Minden hallgatonak tisztaban kell lennie a mérés minden
részletével. A hallgatok a képzést kovetden, onalloan mérnek 2-3x2 ora idékeretben, a gyakorlati vizsga el6tt.




Ertékelés
A hallgat6 egy 6ranyi id6t kap arra, hogy teljesen Gnalloan elkészitse egy adott minta 'H-NMR spektrumat, pontos
integralokkal, és a négy tanult *C-NMR modszer koziil az egyiket felvegye és dokumentélja ppm cstcslistaval. Az
onallosag mértekeétol és a spektrumok mindségetol fiigg az érdemjegy.

Kotelezo olvasmany:
P.J. Hore, Méagneses Magrezonancia, Nemzeti Tankdnyvkiado, Budapest, 2004.
ISBN 963 19 4426 3
Bruker Topspin 3.x szoftver és kézikonyvek (ingyen let6lthetdk)
IAjanlott szakirodalom:
James Keeler, "Understanding NMR Spectroscopy" , 2009, ISBN 0-470-01787-2
Batta Gyula, A modern NMR moédszerek elméleti alapjai (pdf jegyzet) (szabadon letolthet6)

Heti bontott tematika

1. hét Szupravezeté magnesiit NMR laboratoriumok biztonsagi rendszabalyai: veszélyek a magnes-
re és az emberre. Az impulzus Fourier NMR elv. A 360 MHz-es NMR spektrométer hardver
felépitése: magnes, mérbfejek, RF elderdsitd, elektromos konzol, vezérlé PC, manualis kont-
rol panel.

TE: Ismeri az FT-NMR elvet, a késziilék mikodési elvét és felépitését, valamint a specialis
6vo6 rendszabalyokat.

2. hét Mintakészités eldirasai: deuteralt oldoszerek ismerete, NMR mintacsévek mindsége és tiszti-
tasa, az Smm-es mintacsd centraldsa sablonnal, pneumatikus bejuttatas a magnesbe. A deuté-
rium-lock elve és szerepe: "kézi" lockolas, ’H panel kezel6szervek, lock power, field, phase,
gain, lock szignal keresés és centralas. Lock optimalis paraméterei: optimalis teljesitmény,
telités jelensége. Automatikus lockolas elényei.

TE: Tud NMR mintat méréshez el6késziteni, biztonsdggal a magnesbe juttatni, és *H lock-al
stabilizalni a magneses teret.

3. hét A folyadékfazisi NMR elényeit csak 10”-10""" pontossaggal homogenizalt Bo magneses tér
(shimmmelés lock szignallal) esetén lehet elérni. Minta forgatéasa, "forgd" (z) shimek haszna-
lata. All6 shimek (x,y gradienst is tartalmazé kombinaciok). Lock fazis véltozasa. Shim ada-
tok beolvasasa (rsh parancs), felirasa (wsh parancs). Hibas shimmelés indikatorai. J6
shimmelés jelei a TMS referencia anyag jelénél.

TE: A nagyfelbontasi NMR-ben elvart felbontast el tudja érni barmelyik lock anyag (pl.
D,0, CDCl;, MeOD) esetén. Eszreveszi a hibas shimmelés-t, de a megfeleld felbontast is.

4. hét A mérési paraméterek értelmezése és beallitasa (eda, ased). Digitalis mintavételezés (DW)
kapcsolata a spektralis ablakkal (SW) és az adatgyiijtési idovel (AQ), adatpontok szdmaval
(TD). Digitalis kvadratira detektalas, fazis ciklusok, besugarzasi frekvencia (O1). Méréfej
hangolés (wobb). A 90°-0s RF impulzus kalibrlasa a paropt programmal.

TE: A legegyszeriibb NMR spektrumok mérési paramétereinek értelmezése, helyes beallita-
suk elsajatitasa.

5. hét 'H 1D NMR spektrum felvételi technika elsajatitdsa (zg impulzus program). Egyszerii szer-
ves vegyiiletek 'H NMR spektrumanak mérése és adatfeldolgozasa az ingyenes, sajat lapto-
pon is telepithetd topspin 3.5 programmal. Spektrumok mindségének javitasa: sulyfiiggvény,
faziskorrekcié és pontos integralassal kvantitativ '"H NMR mérés.

TE: 'H NMR spektrum felvétel készités és értékelés rutinszerii készsége.

6. hét BC NMR protonlecsatolt szénspektrum felvétele (zgdc impulzus program). Az 'H lecsatol6
Osszetett lecsatolasi szekvencia valasztasa (WALTZ16), a proton lecsatol6 teljesitménye
(pl12) és impulzushossza, a dB skala fogalma. A D1 relaxacios id6 és a P1 gerjeszt6 impul-
zus optimalis beallitasa. Telités elkeriilése, kvaterner szenek detektalhatosaga. A
heteronukledris NOE hatasa. Spektrum kalibralas, ppm cstcslistazas.

TE: Az alap (legérzékenyebb) *C NMR mérés elsajatitisa.

7. hét C NMR j-modulalt spin-echo szénspektrum felvétele (jmod impulzus program). A mérés

2



elve, C, CH, CH,, CHj; csoportok szeparalasa. A D1 varakozasi id6 optimalasa, 90 és 180°-os
impulzusok alkalmazasa. Exponencialis sulyfiiggvény optimalis LB paramétere, faziskorrek-
cid, csucslistazas ppm skalan.

TE: A leggyakrabban hasznalt spin-echo mérés elsajatitasa.

hét

A protoncsatolt °C NMR szénspektrum felvétele, hetero NOE jelndvelésssel, az egykotéses
Ty csatolasi llandé meghatarozasara. (zggd impulzus program). A mérés elve, az ey
csatolasi allando szerkezetkutatasi alkalmazasai: gyliriitagszam, anomer konfiguracio cuk-
rokban, stb. A D1 varakozasi id6 optimalasa, exponencialis sulyfliggvény optimalis LB pa-
ramétere, faziskorrekcio, csucslistazas Hz skalan.

TE: A protoncsatolt *C NMR szénspektrum mérés elsajatitasa, a spektrumbol a csatolasi
allandok meghatdrozasa.

hét

A kvantitativ °C NMR szénspektrum felvétele, hetero NOE ¢és telitési effektusok kizarasaval
(zgig impulzus program). A kellden hosszii D1 paraméter valasztas fontossaga. A mérési id6
igény jelentds, a spektrumok integralasaval ellendrizhetd a kvantitativ mérés mindsége. Le-
hetdség a heteronuklearis NOE meghatarozdsara minden egyes szén atomon.

TE: A kvantitativ *C NMR szénspektrum felvétel kisérleti koriilményeit ismerik, az értéke-
1¢ést fel tudjak hasznalni pl. polimerek szerkezetmeghatarozasara.

10.

hét

'"H 1D NMR spektrum felvétel gyakorlasa egyenként v. parokban.

TE: Rutin készség szintjén tudnak 'H 1D NMR spektrumokat mérni.

11.

heét

'H és C NMR spektrumok mérésének gyakorlasa egyenként v. parokban.

TE: Egy mintan, egymast kovetd 'H és *C NMR spektrumok mérésére képes. Elmenti a
nyers adatokat (FID) késobbi adatfeldolgozésra.

12.

hét

'H ¢és tobb tipusi °C NMR spektrumok mérésének gyakorlasa egyenként v. parokban.

TE: Egy mintan, egymast kovetd 'H és kiilonféle tipusa *C NMR spektrumok mérésére
képes. Elmenti a nyers adatokat (FID) késébbi adatfeldolgozasra.

13.

hét

Onallo gyakorlas folytatasa, beszamolok, ill. NMR vizsgaspektrumok elkészitése.

TE: A jol vizsgazo hallgaté mérési licenszet kaphat.




