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Tema-7

Procesado de espectros

g Universitat de Barcelona

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

Window functions

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 o
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| 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
is just under 50 ms

””V”W\MﬁVMMWN“”“*‘“Vw”MWWVWW”W““*f«“fw

'*'I 0.0 01 02 03 04 05 0.6 07 08 09 1.0 1.1 1 13 14 15 16
= tl (sec)
Al
m Now we can see complicated fine structure
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Window functions —
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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)

B

Unitat de RMN Centres Cientifics i Tecnologics

07/03/2012



07/03/2012

Line Broadenlng 9 Universitat de Barcelona

Can either increase S/N or Resolution Not Both! J

I _

LB=5.0Hz

o LB=-1.0Hz
Increase Sensitivity Increase Resolution

I-

IFT
JI
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Zero Filling ==
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Improve digital resolution by adding zero data points at end of FID

i'yL 8K data 8K zero-fill

!

8K FID 16K FID

No zero-filling 8K zero-filling

Unitat de RMN Centres Cientifics i Tecnologics

il

-
¥

E»'! )




L| near Predlc“on 9 Universitat de Barcelona

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

to the end of the fid
| FLP
')J'W"Jx‘ﬂl.‘wmm S “‘_, "

thtian

Ak

Zero Filling vs Forward Linear Prediction Backward Linear Prediction

Untreated B LP
-

= N o~
~ /S N\ LN
" 2 e’ N o ot g g el A S e )
Zero Filled e — N U R am
[ v =,
| —
Forward Linear

Prediction
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Data acquisition -
9 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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Segueix-nos a:

Dos Campus d" Excel-léncia Internacional:
P [ § facebook.com/UniversitardeBarcelona

B:KC el "m:.w."“““m ~ B twitter.com/#1/ub_endirecte
: www.ub.edw -

@
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fj+
4 MNova

Procesado de espectros
Utilidades

Lad

Eb‘! )
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Overview Ou

iversitat de Barcelona

¢ Requisitos de instalacion
g Y — Funciona en Windows, Mac y varias versiones de Linux.
iyL — Licencia de Campus (ordenadores de grupo UB).

— Es posible instalarlo en portatiles, licencia valida durante 90 dias sin
conexion al servidor.

¢ \Ventajas

— Reconoce multiples formatos.

— Muy intuitivo.

— Facilidad para generar gréficos y tablas de datos.
* Informacion MNova

— Pagina Web MestrelLab (http://mestrelab.com).

A * Nuevas versiones.

- * Manuales y Tutorials.

A
I I Unitat de RMN Centres Cientifics i Tecnologics

Procesado basicos de espectros 1D © Universin de Barecons

o Abrir Archivos.
, * Ajuste de fase, correccién de la linea de base. s~ M~
iyL ¢ Referencia del espectro. x
* Tablas de pardmetros % -
e Listado de sefiales.
— Propiedades y ajustes
» Definicién de las zonas de integracion. £~
— Propiedades, ajustes y normalizacién
¢ Andlisis de multipletes.
¢ Incorporacion figuras, ajuste del display, inset 1 ~
Presentacién de los resultados
= — Generacién de graficos
ﬁ — Incorporacidn en informes y presentaciones
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Ajuste de fase y correccion de la linea de base

B Ao Bl S Processks Andlis Memametas Aty Tods Mebods Sowts Documents Aweds
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g Universitat de Barcelona

Referencia

Pogras
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Tablas de parametros
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Listado de seiiales

g Universitat de Barcelona
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Integracion
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oo

n Opciones de integracion auto
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Reajustes
[ w

Modificacion in situ

division integral
ajuste de la,.zona
borrar

e =
—o—o

i 2
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a
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Determinacion multipletes

@
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1 -~ Andlisis de multipleteS ————» Automatico

Parameters
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Incorporacion del grafico de la estructura

0
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—am

] =2
e o
w7 #
SNy,
Arsmewrs
Rrimeto or
coment W1 URP
ace . Tup: e s 1001
e
o :uoa fBC
toko 0710 08 09
T X0 R (d P(dd)
e Srquenee 3 _ LTt s
anter o1 Sz & u@| T g lom| [N
Felaakn bl 10000 863| |79 |SE1] | 455
AcouibnThe 20681 " I = T
Acquelin bake 308050771 039:51 39
L ¥ e s )
5 g 5 28 53
H 3 = =2 g
s
15 105 85 90 85 80 75 7.0 65 60 53
f1(ppm)

Estructruras:
«ChemDraw
|SisDraw
«Chemsketch

B I S .

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

Espectro activo

\ peameere Operaciones conjuntas vs. individuales
3 L o 14000 130403 170815
a1t 1
.. Tpeiakae 30 e
s o
Pelacakon Bely 10000 1 t2
| | ‘
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L | | ‘ _‘
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o | N
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e
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Exp ZD @ Universitat de Barcelona
e Procesado espectros 2D
[’ Y — Dimension F1y F2 (¢que importancia tiene?)
i']- L — Representacion grafica (mapas de color, de contorno, etc.)
’ ¢ Ajuste de los contornos, paleta de colores.
— Espectros AV (Cosy, HMBC ...... )
— Espectros sensibles a la fase (hsqc, noesy............ )

¢ Ajuste de la fase
— Referencia.
— Trazas y proyecciones (incorporacion del espectro 1D).
— Optimizacion del procesado
Prediccion lineal
— Listado de sefiales

— Operaciones en el Cosy

aio
== e Simetrizacién
A ¢ Eliminacién de la diagonal.

Unitat de RMN Centres Cientifics i Tecnologics
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Dimension F1y F2 0

e Universitat de Barcelona

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

4 Define donde se aplica el ajuste manual

de fase, LP, etc Para seguir el

\ procesado y ver el
resultado de las
fl2 b 8- etapas intermedias
Fo FID original
ne FID procesat

#11 Espectro tras 13 TF
El Espectro tras 23 TF

La seial obtenida es funcion de dos tiempos de adquisicién

V
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Mapas de contorno e Universitat de Barcelona

n MestReNava - [Documento 1]

B rowo otw Mo Procoss Anisis Menomens ota Tods Molbols 5apts Doaments i
+ oo ooumcta e Purttsdntinto (5[] 5 2 ™5 5 (7 9 @ [Phommcorvies ] B |G G i A9 O Bl Al R+ M N e B K RS-

Parameters.

EP‘L g-@;m N . . gCosy
F Glaw Espectro AV (no fase)

[ R T e— ax.. \“. . VB 1B 10011 A 12 43 014 118 118 47 118 18 (20 1 122 T AN 2 I ZW W
-
< a

|
|

" | as
I
|

Raa =
P —

13112 11 11019 1 617 1615 141
>
-
& B
11 (ppm)

4 4

i o a5

L
s

=

L
-
-

90 85 80 75 70 65 60 55 50 45 40 35 30 25 20 15 10 05 00
12 (ppm)

b6k

B 2019 18117 116 1 15 114

Unitat de RMN Centres Cientifics i Tecnologics

07/03/2012

12



07/03/2012

Tipos de experimentos 2D 0
e Universitat de Barcelona

* Espectros en AV
"\ — COSY

i‘yL — HMBC

* Espectros sensibles a la fase
— HSQC

— TOCSY N
Puede ser necesario reajustar los
— DQFCOSY pardmetros de fase y efectuar una

gHMBCAD (parcial) correccion de linea de base
NOESY

il

-
x
|

B
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Ajuste fase (HSQC) Q== ..

e Universitat ae sarceiona

Phase Correction

vlo X
2 n
L 10
L Haga clic aqui y arrastre el ratén
— 2 arriba o abajo:
: bt tzquicrdo pora la correccién de PHOo botén
o - o derecho para corregr PHI.
[ (Presione la tecl Ctrl para un ajuste més fivo)
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Trazas y proyecciones
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®-||

R
w:&ﬂ ver trazas
5 Ver trazs verticsl

F5 ver trazs hocizortal
1 Apuster la Altura de las Trazas 1 l J. “
2o | anstar o Atura de o Traza Horizontal - - - LN - S NN W, WS 1, N
o |3 Ajustar s Alurs de la Traza Vertical | -
< ® e - or o
J¥ | seleccionsr trazs grsficamente = © - e 5
& configw.. )] a .
‘ - - o= '
- . & 8 e oo
q -
{ -
S -4
5
- & - =
6

s

El

n Configurar trazas

Espectros 10 dsponibles:

Traza Horcetal

Proyeceién Interna (Suma)

Espectro real

] % (€] 4] (&

[ Traza Vertical

Proyecatn Interns (Suma)
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Listado de seinales en los exp 2D
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Opciones en el Cosy - 0O
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e Simetrizacidn —— Valida para el Cosy
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gHMBCAD

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

i-}‘ll LP: 2xnien F1

sensible a la fase
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Apilado de espectros (stacked)
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’-S: )
. Espectros de HRMAS de frutas
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Superposicion de espectros
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