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Tema-7

Procesado de espectros

0 L . o

Wlndow funCtlons @ Universitat de Barcelona

' The weighting functions can improve the appearance of the spectra and to
# extract better information

weighting functions = Window functions

High signal Mostly noise

Sensitivity Resolution

Decreasing the tail of the FID |:> enhancing sensitivity
Increasing the middle and last part of the FID ==} enhancing resolution
Truncation correction of FID .
Reconstruction of the FID == 2D processing
Digital resolution enhancement
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The Fid 0

@ Universitat de Barcelona

| 1H Menthol in cdcl3 at 400 MHz

The signal decays
Beats with Regular

/ spacing

the signal is attenuated
significantly in 1.2 sec

Peak to peak spacing
_isjustunder50 ms__

0.0 01 02 03 04 05 LT3 07 05 10 ]

0
t {sec)

Now we can see complicated fine structure

Unitat de RMN Centres Cientifics i Tecnologics

Wlndow funCtlons @ Universitat de Barcelona

Line Broadenning: Multiply the raw data by a decaying exponential fuction

F(t) =1*e- (LB *t) - line broadening

Effectively adds LB in Hz to peak
Line-widths

Used in the 13C spectra and also in Truncated Fid

Apply a strong function can lead to a decrease to the signal to noise ratio
(the broadening of lines causes a reduction of peaks heigts)
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@ Universitat de Barcelona
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f Line Broadening

Can either increase S/N or Resolution Not Both!

LB =5.0Hz
Increase Sensitivity

LB=-1.0Hz
\ Increase Resolution

I-

IFT
L
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@ Universitat de Barcelona

Improve digital resolution by adding zero data points at end of FID

8K data 8K zero-fill

8K FID 16K FID

No zero-filling 8K zero-filling
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I Llnear PredICtlon @ Universitat de Barcelona

. Linear prediction can be used to improve both the digital and real resolution in a
4 spectrum.
i & 1& Linear prediction uses the data collected in an FID to extrapolate new data and add

. to the end of the fid
T
FLP

by
WWMWM :> (A

| Zero Filling vs Forward Linear Prediction Backward Linear Prediction

) l‘" Untreated B L P
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: : %_i_. .
| | Forward Linear Dl
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|
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Data acquisition 0O
@ Universitat de Barcelona

Basic 1D NMR sequence

PW (5-15us)

FT

nt
Adquisition time (1-5s) sw

LBasic Concepts

¢ Relaxation (spin-spin, spin latice)
¢ Pulse width

e Acquisition time

e Spectral window

e Scans
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e Universitat de Barcelona
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Dos Campus d' Excel-léncia Internacional;

H e
B:KC &= G www.ub.edu

Segueix-nos a:

i frcchook.comUniversitardeBarcelana
G twitter.comy/#1/ub_endireste

@ Universitat de Barcelona

MNova

Utilidades

Procesado de espectros
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y ﬂ Ove rview @ Universitat de Barcelona

"« Requisitos de instalacion
— Funciona en Windows, Mac y varias versiones de Linux.
— Licencia de Campus (ordenadores de grupo UB).
— Es posible instalarlo en portatiles, licencia valida durante 90 dias sin
conexion al servidor.
e \Ventajas
— Reconoce multiples formatos.
— Muy intuitivo.

— Facilidad para generar gréficos y tablas de datos.

' * Informacion MNova
— Pagina Web MestrelLab (http://mestrelab.com).

* Nuevas versiones.

¢ Manuales y Tutorials.
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¥4 Procesado basicos de espectros 1D —
7 ﬂ @ Universitat de Barcelona

o Abrir Archivos. &

- 2
nt

9 é * Ajuste de fase, correccién de la linea de base. *ls - v
i)" * Referencia del espectro. &

/ﬁ * Tablas de pardmetros & -
e Listado de sefiales.
. — Propiedades y ajustes
~ "+ Definicion de las zonas de integracion.  [E~

— Propiedades, ajustes y normalizacién

| * Analisis de multipletes.
{:‘ ¢ Incorporacién figuras, ajuste del display, inset -}J_ﬁ -
¢ Presentacion de los resultados

— Generacién de graficos

— Incorporacidn en informes y presentaciones
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Ajuste de fase y correccion de la linea de base P frrmreyr——
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e Universitat de Barcelona

Referencia
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Tablas de parametros @ universion de Bareeiona
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@ Universitat de Barcelona

n Opciones de intogracidn automdtica

N (o= |
— Cancelar
P bimekris [E
[f Detectar regiones sutométicamente I rev— -
[ Regiores predefinidas IMas: 00H =
5 Opcones,..  E—— .| < b frchirade P (1200 3
Jh Manual | Aeea miina: 1.00% =
: ‘
| 1
f f [~
[ {
1 |
]
| |
|
[
{
|
1 ‘
R | 1 i
T b =Tt et Lo S
s g R g3 g8 8
g g 4 N R B
- T T -
1 85 80 75 i} 6.0 5.5
f1 {ppm)
Unitat de RMN Centres Cientifics i Tecnologics
j @ Universitat de Barcelona
| ] - ]
B oma & SRREENT 5% 4w gEp 23883
DA N P S 5 {117
Paramaters . - .
— e Modificacion in situ
Comment  H1/NWRE-S00 Y .
B At HFeg: 001
EcLls\Tﬁ.‘ser\ZTfWS‘ljtunnszm dIVISIOn Integral
Mom: MGUEL FELE ROCENAS .
D 07/0503 pe MFELE ajuste de la.zona
borrar
| .
| | T
r B 2
f i1
! |
|
||
7ol
|
| i |
Ao
) i\ J\J"\
e e i J
g & =3 & 8&4§ 8
& aa S ] a
T T : : B -
45 80 75 70 65 60 55 S0 45 40 35 30 25 20 15 10 05 00 -05
f1 (ppm)
a .

Unitat de RMN Centres Cientifics i Tecnologics

07/03/2012



0 i

Determinacion multipletes

@ Universitat de Barcelona
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Incorporacion del grafico de la estructura

@ Universitat de Barcelona
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Incorporacion de los datos a un doc word, excel o Powerpoint
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Dept con espectros miiltiples)

@ Universitat de Barcelona

Espectro activo

Fardme+o wlor

comnent 134 DEFT i Mercun - 4001
el Finp: 255 1 Nreg:H 40003 130603170815
azabha

Twpesire 250
Rt Sequence 0EFT
Waiber ot Sean 255

Felaxakn belay 1000

Operaciones conjuntas vs. individuales

PR L e e v
190 180 170 160 150 140 130 120 110 100 90 80 Y0 €0 W 40 30 20 10 O
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Exp 2D

@ Universitat de Barcelona

e Procesado espectros 2D

— Espectros AV (Cosy, HMBC ...... )

¢ Ajuste de la fase

— Referencia.

— Optimizacién del procesado

Prediccion lineal

— Listado de sefiales

— Operaciones en el Cosy
¢ Simetrizacion

¢ Eliminacion de la diagonal.

— Dimensién F1y F2 (¢que importancia tiene?)
Representacidn grafica (mapas de color, de contorno, etc.)

¢ Ajuste de los contornos, paleta de colores.

— Espectros sensibles a la fase (hsqc, noesy.

— Trazas y proyecciones (incorporacion del espectro 1D).
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Dimension F1y F2 ® -

@ Universitat de Barcelona

e Control del Procesado
— Seleccion de la dimensién
— Hasta donde llega el procesado?

Define donde se aplica el ajuste manual

de fase, LP, etc Para seguir el

\ procesado y ver el
resultado de las
etapas intermedias

LIDENCY A0S
;IID FID original
| mer FID procesada

T Espectrotras 13 TF
|[Fra] Espactro tras 23 17

La sefial obtenida es funcién de dos tiempos de adquisicion
00 o)
00 (e)
Altpt) ——— 5 S(F,F)) s’ oo
(¢} 00
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Mapas de contorno @ Universitat de Barcelona
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P Tipos de experimentos 2D 0O

e Universitat de Barcelona

¥+ Espectros en AV
— COSsY
— HMBC

j Espectros sensibles a la fase

— HSQC
— TOCSY P
Puede ser necesario reajustar los
— DQFCOSY parametros de fase y efectuar una
. correccion de linea de base
— gHMBCAD (parcial)
— NOESY
Unitat de RMN Centres Cientifics i Tecnologics
N O-— 4.
[ AJUSte fase (HSQC) Universitat de Barcelona
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.“{ Trazas y proyeCCIones @Urliw:rsilal de Barcelona
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Listado de seinales en los exp 2D P Srm—rs——
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Opciones en el Cosy -l

e Universitat de Barcelona

e Simetrizacion —— Valida para el Cosy
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@ Universitat de Barcelona

% gHMBCAD

F2: campana de seno 0°
F1: seno cuadrado 90°

F2: AV; F1: sensible a la fase
LP: 2xni en F1

v |, Proc por defecto
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¥4 Apilado de espectros (stacked) O

@ Universitat de Barcelona
R
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