Nuklearni magneticka rezonance




Vicekvantova koherence

Vyvoj — napt. pary antifazovych vektort

e nulovy vyvoj J-interakce (S magnetizace v x,y)
e vyvoj chemického posunu
DQ: w, + ws X
ZQ: w, - wq

jednokvantova (SQ) koherence — zmeéna kvantového Cislao 1
dvoukvantova (DQ) koherence — zména kvantového Cisla o 2
nulkvantova (ZQ) koherence — nedochazi ke zméné kvantového cisla
DQ je neméritelna

Existence téchto stavl je detekovana neprfimo po konverzi na jednokvantovou
magnetizaci pred detekci
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interakéni konstanty tH-1H

interakéni konstanty 1H-13C



Heteronuklearni dvoukvantovy filtr
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Vicekvantovy filtr pro 13C

* VYyvOj Vv Case t, —vyvoj posunu i kaplingu
e druhy 90° pulz — vytvoreni vicekvant. koherence
e treti 90° pulz — rekonverze na SQ

130 90 90 90

ST




Konektivita 13C-13C

e pfirozené zastoupeni 3C — pfiblizné 1%

e velmi malé zastoupeni 13C - 13C

izotopomery (C = 12C)

zastoupeni izotopomeru

ve vzorku

CH,-CH,-COOH 96,73 %
13CH,-CH,-COOH 1,08 %
CH,-13CH,-COOH 1,08 %
CH,-CH,-3COOH 1,08%
13CH,-13CH,-COOH 0,01 %
13CH,-CH,-13COOH 0,01 %
CH,-13CH,-*COOH 0,01 %

13CH,-13CH,-*COOH 0,0001 %




1D INADEQUATE

1H
decoupling
13C 90 180 90 90 s
H 42/2 d2/2 HH MAA/\/\/\N\A
pl p2 p3 p4 VVVV"

cas d2 je nastaven pro vyvoj do antifaze

180° pulz p2 — refokusace 0

90° pulz p3 — vytvari DQ, 90° pulz p4 - konverze na SQ
DQ pouze pro dva sousedici 13C-13C

nevhodné pro vétsi systémy — prekryv signalt



C-1 C-2C-4 C-3 C-5 C-6
5c 60 55 50 45 40 35 30 25 20 15

e ve spektru ziskdvame dva antifazové dublety se stéepenim odpovidajicim J,
jejich stred odpovida o 13C

e dalsi dvojice se stejnou J-interakci patri sousednimu uhliku



2D INADEQUATE

H

decoupling

90 180 90 90

13C t
HdZ/z d2/ 2H< k ’H / \VAVAVI\VI\V/\,MA

e vsekvenci je doplnéna inkrementacni perioda t,

krospiky — dva sousedici uhliky maji dvojici krospikt pfi
frekvenci odpovidajici souctu frekvenci interagujicich jader
w=w(C1) + w(C2)

nevyhoda — velice mala citlivost
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0
PPM 80 70 10

; ; d: - ;e:CH,—=74,7 ppm
a: CH; — 17,9 ppm; b: CH — 34,0 ppm; c: CH, — 34,7 ppm; d: CH, — 67,6 ppm; e 5



Double Quantum Filtered DQF-COSY

v Case t, — vyvoj posunu i kaplingu
druhy 90° pulz — DQ 90 90 90

H‘ - HH T

i

spin-lock
treti 90° pulz - SQ

signal pouze u systému, které sa vrati zpét do SQ stavu (ty,
které dokazali prejit do DQ stavu, ty, které maji souseda, na
kterého maji J-interakci)

pouziti — napr. odfiltrovani signdlt vody (rozpoustédla), signaly
Me-skupiny na heteroatomu, odfiltrovani nékterych signall v
komplikovanych spinovych systémech
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DQF-COSY
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Edited-HSQC (CH) (CH,)
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