ISTRUZIONI PER CARATTERIZZAZIONE NMR 400 TERZO PIANO
UTENTE: NMR Super User (terzo utente)
PASSWORD: topspin
Programma: X win-NMR Versione 3.5
BOARD
· Lock
· Lift
· Togliere tubo D2O
· Inserire il proprio campione
· Lift
PC
· Lock/ll -> invio
· Selezionare solvente -> OK
· c -> invio (si entra nel portfolio)
· cartella SERGIO
· selezionare una cartella e un esperimento da eseguire (es. protone) nello stesso solvente del nostro esperimento
· Cliccare APPEND, quindi APPLY
· Edc -> cambiare nome della cartella: nome.XXY (XX=mese, Y=ultima cifra dell’anno) -> save
· Eda -> impostare i parametri, verificare:
· Solvent
· Prosol: da FALSE a TRUE (controllare che nella striscia comandi appaia getprosol: finished)
-> save
· Wobb/w -> invio (attendere fino a quando sulla striscia comandi appare la possibilità di aprire la finestra per aggiustare il wobb cliccando a) 
· A -> invio (se non appare la cruva, digitare ‘setres’ e poi cliccare ‘apply’ su schermo)
· Sotto lo strumento, aggiustare con l’apposita chiavetta le viti M e T (corrispondono all’asse x e y) e centrare la curva in modo che si trovi a metà dell’asse x, tangente a esso.
· Stop (su schermo)
· Return (su schermo)
· Gradshim -> invio 
· Start “gradient shimming” (su schermo). Eventualmente rifare per aggiustare di più lo shimming: controllare la variazione dei parametri, che non deve essere troppo elevata.
BOARD
· Possibilità di shimming manuale sul board per migliorarlo (come primo piano):
· lock gain
· Con la rotella, portare  il segnale alla seconda riga dall’alto
· Controllare che il pulsante ‘on axis’ sia acceso, altrimenti accenderlo
· Aggiustare Z1, Z2, Z3 con l’apposita rotella (cercare di portarlo al massimo in tutte le posizioni, se va fuori scala ripartire da lock gain)
· Per aggiustare l’asse x e l’asse y: cliccare pulsante relativo e Z0, cercare di portarlo al massimo in tutte le posizioni, se va fuori scala ripartire da lock gain.
PC
· rga -> invio (calcolo della concentrazione del campione)
· rg -> invio (per rivedere il valore ottenuto con rga)
· setti -> invio (per inserire note e titoli degli esperimenti)
In caso di MONO-EXP:
· zg
Se si vuole eseguire una caratterizzazione multipla:
· c -> selezionare da una vecchia cartella l’esperimento desiderato, es. 13C-APT. 
· Cliccare APPEND, quindi APPLY
· edc -> inserire il nome della cartella attribuito prima e cambiare il numero dell’esperimento (2,3…)
· eda -> controllo parametri come descritto nella prima parte, controllare:
· solvent
· Prosol: da FALSE a TRUE (controllare che nella striscia comandi appaia getprosol: finished)
-> save
· rga (perché se si cambia esperimento bisogna calcolare la concentrazione in funzione del carbonio)
· rg -> invio (per rivedere il valore ottenuto con rga)
· setti (per inserire note e titoli)
Una volta impostati tutti gli esperimenti che si vuole fare si ritorna sull’esperimento 1
· re 1 (… re 2, re 3 sono comandi che permettono di spostarsi tra i diversi esperimenti creati nella cartella)
· expt (per vedere la durata del singolo esperimento)
· multiexpt (durata totale degli esperimenti impostati per la caratterizzazione) 
· inserire il numero di esperimenti appena impostati e cliccare OK
· re 1 -> assicurarsi di essere sul primo esperimento prima di far partire l’analisi
· multizg
· inserire il numero di esperimenti appena impostati e cliccare OK
PER CONTROLLARE L’ANDAMENTO DELL’ESPERIMENTO
· tr
· ft (trasformata di fourier)
· abs (correzione della linea di base)
· apk (correzione di fase)
· abs (correzione della linea di base)
PER FERMARE L’ESPERIMENTO
· halt
INTERPRETARE LO SPETTRO
MONODIMENSIONALE
· ft (trasformata di fourier)
· setres -> apply
· abs (correzione della linea di base)
· apk (correzione di fase)
· abs (correzione della linea di base)
· /2 (dimezza l’altezza dei picchi)
· *2 (raddoppia l’altezza dei picchi)
SPETTRO BIDIMENSIONALE
· xfb
ALLA FINE:
· rimuovere lock (sul board)
· lift
· Togliere il proprio campione
· Inserire tubo D2O
· Lift
· digitare lock/ll e selezionare D2O

ESPERIMENTI PER CARATTERIZZAZIONE:
NUMERO ESPERIMENTO – TIPO – PULPROG
1° 1H NMR PROTONE (zg)
2° 1H-1H COSY (cosygpqf)
3° 1H-13C HSQC (hsqcedetgpsisp)
4° 1H-13C HMBC (hmbcgplpndqf)
5° 13C ATP (apt.save)
Esempio di esprimenti già fatti:
daGS12.031 in CDCl3
daMM40B.010 in CD3CN
dacp35.038 in DMSO
NOTA BENE
Quando si fa una caratterizzazione notturna, inserire gli esperimenti nel seguente ordine: protone – bidimensionali – carbonio. Si deve sempre concludere con un monodimensionale!

