INFORMATII SI REGULI PRIVIND ANALIZELE RMN
Data intrarii in vigoare: decembrie 2008 

1. Informatii despre aparatura pusa in exploatare si probe 
1.1. Aparatura existenta.  

Permite obtinerea spectrelor de inalta rezolutie pe probe lichide (solutii), nu si pe  

            probe solide. Aparatul care se instaleaza in prezent va permite obtinerea de spectre de 
inalta rezolutie si pe probe solide. Informatii specifice acestei posibilitati vor fi difuzate 
dupa insusirea acestora de catre echipa de operare.  

Spectrometrul Bruker Avance DRX 400  (numit Bruker 1, de acum inainte, pentru a–l 
diferentia de aparatul care a fost recent instalat , si care va fi numit Bruker 2) 
· modul de functionare: excitarea  cu pulsuri a nucleelor magnetice si prelucrarea  Fourier a raspunsului probei la impulsuri; 

· criomagnet, adica camp magnetic creat cu bobina supraconductoare;

· frecventa de lucru pentru spectre protonice: 400 MHz;

· nuclee a caror spectre pot  fi inregistrate: H1, C13, F19 si Si 29; 

· domeniul de temperatura: de la temperatura camerei pana la max. 100 oC; 

· tipuri de spectre: 1D pentru fiecare din nucleele mentionate,                                

                                  2D pentru perechi H1-H1 si H1-C13; 


Spectrometrul Varian EM390 

· modul de functionare: conventional, asa-zisul mod de “unda continua”, in care 

                              intensitatea campului magnetic sau frecventa de campului de excitare sunt  

                              baleiate continuu peste domeniul semnalelor RMN dorite;  

· magnet permanent; 

· frecventa de lucru pentru spectre protonice: 90 MHz; 

· nuclee a caror spectre pot fi inregistrate: H1; 

· domeniul de temperatura: de la temperaturi negative (- 60  oC) pana la + 120 oC; 

· tipuri de spectre: 1D (spectre obisnuite), eventual cu efecte de dubla rezonanta; 


Nota: Cuvantul “proba” se utilizeaza deseori cu mai multe intelesuri: 

· pentru materialul sau substanta propriu-zis de analizat; 

· pentru ceea ce se introduce in spectrometru, adica materialul de analizat dizolvat intr-un solvent adecvat si introdus in tubul RMN; 

· sub expresia de “cap pentru probe”, pentru partea din aparat in care se introduce proba sub forma de tub RMN incarcat cu solutia materialului de analizat. 

1.2. Caracteristici care se cer asigurate la prepararea probelor: 

· o proba de masurat consta dintr-un volum de solutie de aproximativ 0.7 ml, introdusa intr-un tub special din sticla cu diametrul exterior de 5 mm; 

· tuburile pentru probe se cer sa posede o geometrie cat mai perfecta, imperfectiunile putand produce rotire neuniforma si chiar deteriorarea capului in care se introduc probele, motiv pentru care urmeaza sa fie utilizate numai tuburi din dotarea laboratorului RMN; 

· conditii impuse solventilor:  - spectrele nucleelor magnetice, proprii solventului,  sa nu interfere cu spectrul masurat, - puritate corespunzatoare, - cat se poate de inert chimic, - sa prezinte semnale RMN necesare pentru controlul intensitatii campului magnetic, pe aparatele noastre utilizandu-se semnalul RMN al nucleelor de deuteriu, deci solventul sa fie unul deuterat; 
· sa prezinte un semnal asa-zis de referinta, necesar stabilirii originii axei deplasarii chimice; de regula se utilizeaza TMS si HMDS, pentru solventi organici slab polari, si DSS si TSP, pentru solutii apoase;  

· solventi uzuali existenti in laboratorul RMN: CDCl3, (CD3)2SO sau DMSO-D6, (CD3)2CO sau Acetona-D6, CD3OD, CCl4, CF3COOH; 

· desi nu se practica in mod obisnuit, rezolutia spectrelor probelor cu semnale foarte scindate si/sau suprapuse intre ele poate fi imbunatatita prin dezaerare. . 

1.3. Caracteristici si informatii privind proba ca material de analizat: 

· caracter diamagnetic, stabilitate chimica in atmosfera si in solventul utilizat; 

· grad inaintat de indepartare a mediului de sinteza sau prelucrare (solventi, umiditate, unsoare de etansare, catalizatori si alte substante reactive); 

· spectrul rezultat este o insumare ponderata a spectrelor eventualelor componente care intra in compozitia probei, motiv pentru care, atunci cand se doreste obtinerea de informatii privind compozitia integrala, solvirea  trebuie sa fie completa; 
· componentele insolubile sunt de regula indepartate prin filtrarea solutiei probei, operatie care se face in faza de preparare, pentru a diminua largirea anormala a semnalelor RMN produsa de miscarea particulelor solide; 

· stabilirea solventului adecvat este obligatia beneficiarului, eventual cu consultarea persoanelor avizate, functie de problema de rezolvat si de posibilitati;  

2. Reguli de respectat

Regulile care urmeaza sunt susceptibile la modificari, functie de observatiile si constatarile facute pe parcurs. Nu sunt elaborate cu intentia de a ingradi accesul la aparate ci de a face utilizarea mai motivata si mai eficienta a aparaturii si a materialelor spectrale.  


1. Solicitarea de spectre protonice la 90 MHz de catre cercetatorii si colaboratorii directi ai institutului se poate face prin simpla predare si inscriere a probei in registrul de evidenta. Ca si pentru  alte tehnici si metode spectrale, este de dorit ca probele prezentate spre analiza sa fie destul de aproape de starea dorita ca structura chimica si chiar ca puritate. Daca  spectrul la 90 MHz confirma cele doua caracteristici, se poate trece la obtinerea spectrului protonilor  la 400 MHz. In acest sens, tubul cu proba se pastreaza de catre laboratorul RMN timp de maximum 1 saptamana, in asteptarea deciziei beneficiarului. In acest timp, beneficiarul poate consulta persoane avizate in interpretarea spectrelor RMN, stabilindu-se si caracteristicile dorite pentru spectrul protonilor la 400 MHz. Decizia apartine beneficiarului si se transmite prin completarea unui buletin al carui formular este anexat. 

2. Prin completarea buletinului de analiza (formular atasat), se poate solicita direct inregistrarea spectrului protonilor la 400 MHz, dar numai la temperatura normala de lucru a aparatului (25 oC) 

3. Spectrele nucleelor C13, spectrele 2D, spectrele la temperaturi diferite de cea normala, alte tehnici mai putin uzuale, vor fi efectuate  numai dupa consultarea si cu  avizul persoanelor  desemnate in  acest sens. Avizarea se da pe buletinul de solicitare mentionat la punctele 1 si 2. Pentru obtinerea acestui aviz solicitantul va prezenta spectrul interpretat al protonilor la 90 sau 400 MHz, mentionand pe buletinul de solicitare problema dorita a fi solutionata cu ajutorul spectrelor 2D si/sau de carbon-13 si/sau la temperatura mai mare decat cea normala, etc.  


4.  Inregistrarile la temperaturi mai mari decat cea normala se pot face in prezent pana la 80 oC si pe durate de maximum 2 ore. Astfel de inregistrari trebuiesc supravegheate continuu, existand pericolul deteriorarii capului de masura daca apare o deficienta in circulatia prin aparat a gazului de incalzire. 

5. Inregistrarile de spectre mai lungi de 2 ore se pot face numai peste noapte. Firma Bruker recomanda functionarea supravegheata a aparaturii. In cazul cand se vor face inregistrari in afara programului normal de lucru, solicitantul va asigura de regula o persoana care sa acompanieze operatorul aparatului. 


6. Urmarirea “in situ”, in timp si cu temperatura, a unor procese se poate face in prezent numai pe aparatul de 90 MHz. 


7. Relativ la stabilirea conditiilor  de obtinere a spectrelor, rezumam obligatiile beneficiarilor analizelor  RMN: 

(a) conditionarea cat mai buna a probelor si predarea acestora in ambalaje corespunzatoare; 

(b) instiintarea celor de la RMN asupra unor eventuale reguli speciale de manipulare; 

(c) stabilirea solventului adecvat prin teste cu solventi obisnuiti, tinand cont de faptul ca: 


- puterea de dizolvare a solventilor deuterati poate fi mai redusa decat a omologilor lor 
  obisnuiti, si ca 

- pentru un spectru “bun” sunt necesare concentratii  de aproape 0,2 mmol/ml pentru 
  spectre protonice si de peste 2 mmol/ml pentru spectre pe carbon-13; 
(d) asigurarea unui recipient adecvat, cand se doreste recuperarea probei

(e) respectarea regulilor de codificare a probelor. 

8. Codificarea probelor. Intrucât spectrele inregistrate pe aparatele cu criomagnet se arhiveaza, iar intr-un viitor ar poata fi accesate direct de beneficiar, este obligatoriu ca  probele sa fie codificate dupa unul si acelasi procedeu. Codificarea se va face prin   grupajului   urmator de litere si cifre: 
	  xyNPproba    


unde “xy” este codul din 2 cifre ( 01, 02, . . . 13) al laboratorului/subprogramului din cadrul  institutului,  “NP” sunt initialele numelui solicitantului analizei, iar “proba” reprezinta codul propriu-zis,  format din maxim 10 caractere alfanumerice, pe care solicitantul il atribuie probei. 


In cazul beneficiarilor din afara institutului, cu ocazia primei solicitari, operatorul RMN va face instruirea si va exemplifica procedeul pe primele probe.  Codul va cuprinde codul institutiei si catedrei, urmat de initialele numelui si de codul propriu-zis al probei.  


Codul probei va fi scris clar pe eticheta ambalajului, in buletinul de solicitare a analizei si in registrul de evidenta. 

9. Obtinerea de spectre protonice obisnuite este obligatia persoanelor desemnate sa execute astfel de lucrari, fiind egala fata de toti cercetatorii din institut, fara favorizarea unora in defavoarea altora. Obtinerea spectrelor se face in ordinea solicitarii, iar solicitarea este insusita conform inscrierii probelor in registrul de evidenta.  


Numai in situatii bine motivate, cu aprobarea persoanelor avizate, se pot face exceptii de la ordinea solicitarii, si aceasta in limite rezonabile. 


10. Cooptarea in proiecte/granturi a persoanelor de la RMN, ca de altfel si de la alte metode de analiza fizico-chimica sau de caracterizare a structurii chimice si de proprietati, trebuie sa constea din formularea si atribuirea de probleme semnificative pe care acestea sa le rezolve. 

11. Conducerea institutului a desemnat urmatoarele  persoane pentru avizarea tehnicilor  mai putin uzuale (punctele  3 – 6) si solutionarea eventualelor situatii mai putin obisnuite: Virgil Barboiu, Calin Deleanu si Alina Nicolescu. 

12. Important: Obtinerea de spectre de buna calitate si bogate informational este o satisfactie si pentru cei de la RMN, in timp ce lucrul in zadar, din contra. De aceea va rugam sa nu utilizati procedeul “doresc totul, si spectre pe protoni, si spectre pe carbon, si spectre 2D de cate tipuri sunt posibile, si temperatura variabila, etc”. In caz de rezultate inutilizabile, suferiti nu  numai dumneavoastra, ci si ei. In plus, se produc intarzieri pentru alti colegi datorita blocarii aparaturii pentru perioade lungi de timp.   

13. In prezent se gandeste si va fi facut cunoscut in curand un procedeu de arondare a colectivelor pe persoanele care  executa analizele RMN.  


14. Regulile 1-13 se aplica tuturor solicitantilor, atat din institut, cat si din afara institutului. Aceste reguli vor fi modificate si/sau completate in functie de situatiile intalnite. Fac exceptie de la aceste reguli numai solicitarile pe baza de contracte si comenzi platite. 
Codurile laboratoarelor/facultatilor/altor institutii

	Codul
	Denumirea laboratorului
	Seful laboratorului

	01
	Polimeri naturali
	Dr. I. Bicu 

	02
	Polimeri bioactivi si biocombatibili
	Dr. G. C. Chi]anu 

	03
	Fotochimie 
	Dr. E. Buriuan\

	04
	Policondensare
	Dr. M. Brum\

	05
	Polimeri functionali 
	Dr. S. Dr\gan 

	06
	Polimeri electroactivi si plasmochimie
	Dr. M. Grigora[

	07
	Materiale polimere
	Dr. C. Ca[caval

	08
	Polimeri anorganici
	Dr. V. Harabagiu

	09
	Poliaditie
	Dr. C. Ciobanu 

	10
	Chimia fizica a polimerilor
	Dr. C. Vasile

	11
	Caracterizarea polimerilor
	Prof. Dr. B. C. Simionescu 

	12
	Fizica [i structura polimerilor
	Dr. V. B\rboiu

	fci
	Facultatea de chimie industrial\ 
	

	fcuc
	Facultatea de chimie UAIC 
	

	abrevieri specifice 
	Alti solicitanti 
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Institutia: __________________________________________

Laboratorul/Subprogram/Catedra__________________________ 

Sef laborator/ Director subprogram __________________________  Semn\tura ____________

Solicitant analize_________________________  E-mail    _____________________________
BULETIN DE SOLICITARE SPECTRE RMN pe aparatul Bruker DRX 400 

data solicitarii _____________

	
	Cod prob\
	Informa]ii privind proba 

	Tipul de spectru
	Condi]ii propuse pt. `nregistrarea spectrului 

	
	
	
	H1
	

	
	
	
	H1
	

	
	
	
	H1
	

	
	
	
	H1 
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Solicitare de spectre/tehnici mai putin uzuale (speciale)   
Data ________________ 

Solicitant: ______________________________________
	Codul si denumirea probei (una din probele de pe pagina 1 a buletinului) 
	


Concluzii privind interpretarea spectrului RMN-H1 (de plecare)
(se prezinta spectrul protonilor, atribuirea de semnale) 
	
	
	Opinii privind interpretarea spectrului de plecare

	
	Solicitantul 


	

	
	Persoana avizata


	


Solicitarea de spectre/tehnici speciale 

	Tip spectru 
	Optiunea 

(Da sau Nu) 
	Problema propusa a fi rezolvata cu ajutorul spectrului/tehnicii speciale    
	Recomandarea persoanei avizate: numele, avizarea Da sau Nu,  foarte scurta motivare, semnatura.

	2D..........
	
	
	

	C-13
	
	
	

	Altele 
	
	
	


Continutul registrului de evidenta a primirii probelor si predarii rezultatelor 
1 numarul curent 

2 numele solicitantului (in clar)

3 codul probei (conform procedeului convenit) 

4 produs mic-molecular sau polimer? 

5 solventul indicat de solicitant 

6 data primirii probei (in conditiile regulamentului) 
7 numele operatorului/operatorilor 
8 solventul utilizat  
9 temperatura 

10 tipul de spectru (H-1, C-13, optiuni 2D) 

11 tipul de inregistrare (hard copy, FID, . . .) 

12 durata lucrarii 

13 data predarii rezultatelor

14 daca se doreste asistenta la analiza/interpretarea rezultatelor

15 diverse informatii
Mentiuni: 
- Evidenta se tine pe probe si tipuri de spectre. 

- Evidenta se tine pe laboratoare/subprograme/solicitanti din afara institutului.  

- Solicitantul are obligatia sa completeze coloanele 2- 5, 9-11, 14 si 15. 

- Sefii de laborator si directorii de subprograme pot consulta registrul de evidenta si au acces la date care se refera la personalul din subordine.  

