Niikleer Manyetik Rezonans Spektroskopi

Laboratuvari (NMRL)

Nuikleer Manyetik Rezonans(NMR) organik molekillerin
yapilari ve kimyasal 6zellikleri hakkinda bilgi veren cok giicli
bir spektroskopik tetkiktir.NMR kullanilarak bilesigin yapisi,
baglanma ozellikleri, molekil formuli ve agirhgl ile
polimerlerin yapisal 6zellikleri hakkinda bilgi edinilebilir.

Merkezi Laboratuvarda bu amacla kullanilan iki adet NMR
cihazi bulunmaktadir.Bunlar, Bruker Avance’in 300 MHZ'lik
(7 Tesla) kati ve sivi NMR spektrometreleridir.

TEMEL PRENSIPLER

Nukleer manyetik rezonans (NMR) atom cekirdeklerinin
manyetik ozelliklerine bagl bir fiziksel olgudur. Kisaca, gtcla
bir manyetik alan igerisine yerlestirilen atom cekirdeginin
yliksek  frekansh  radyo dalgalarim  secimli olarak
absorblamasi  (sogurmasi) olayr olarak Ozetlenebilir.
NMR yardimiyla bir ¢ekirdegin kendine has olan manyetik
momenti Olgllebilir. Momentin degeri cekirdegin icinde
bulundugu kimyasal ortama bagh oldugundan yapilan
Olciimler kimyasal maddenin molekil yapisini aydinlatmaya
yarar.
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Manyetik alan tarafindan yonlendirilmis olan c¢ekirdegin
momentinin yer alabilecegi iki enerji seviyesi vardir. Biri
manyetik alanla ayni yénde olan dusik enerjili bir seviye,
o6buri manyetik alana ters yénde olan, yiksek enerjili bir
seviye bu iki seviye arasindaki enerji farkina karsilik gelen
frekensta bir foton sogurulursa moment bir an icin yon
degistirir, dolayisiyla o frekansta bir rezonans gozlemlenir. Bu
rezonans, nikleer manyetik rezonans spektroskopisi ve
manyetik rezonans gorintilemede kullanilir

Cihazin hassasiyeti iki enerji seviyesi arasinda dagilan proton
sayisinin oranina baglidir.Ne kadar fazla proton rezonans
olursa,elde edilecek sinyalin siddeti de o oranda artar.

Cekirdeklerin tekrardan temel enerji seviyelerine donerken
radyo frekansi olarark cikardiklari RF sinyalinin detekte
edilmesiyle NMR spektrumlari elde edilir.
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Manyetik Alan (B,)

NMR bir manyetik cekirdegi incelemek icin onun

manyetik momentini disardan uygulanan kuvvetli bir

manyetik alan (B,) ile ayni dogrultuya sokar.

Sivi  NMR cihazindan farkh olarak laboratuvarimizda
bulunan, ¢o6zilnirlGgli olmayan veya kati halde analizi
istenen orneklerin incelenmesi icin Katt NMR cihaz
kullanilimaktadir. Ornekler kati halde bulundugundan
cekirdekler birbirlerine ¢ok yakin olup aralarinda bazi
etkilesimler olur ve bunlar spektrumda ¢oziinGrlGgin
diismesine ve piklerin genislemesine neden olur. Bu
sorunlari gidermek icin bazi teknikler kullanilmaktadir
bunlar;, MAS (magic angle spinning) ve CP (cross
polarization) yéntemleridir. MAS yontemi kisaca katt NMR
spektrumlarinin daha belirgin olabilmesi icin manyetik alana
uygulanan bir “sihirli acida dondirme' yontemidir. CP ise
13C cekirdegine ait manyetik rezonans sinyalinin capraz
polarizasyon yontemi ile arttirilmasidir.
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Buna ek olarak, ornekler yiksek frekansta dondurilerek
daha iyi ¢coziintrlikte pikler elde edilmektedir.
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SIVI NMR
Yiuksek Cozunarluklii Dijital 300 MHz NMR

Spektrometresi - Bruker Biospin

Prob: 5 mm BBO 1H, 13C, 31P, 19F

Yapilan Deneyler: 1D: 1H, 13C, 31P, 19F cekirdeklerinin
spekturumu,dept-45,dept-90,dept-135.

Ornek Gereksinimleri: Ornekler vyiksek saflikta ve
¢Ozicusl belirtilerek teslim edilmelidir. 13C igcin min. 40 -
50 mg, 1H icin min. 10-20 mg 6rnek gereklidir.

Kullanilan détero ¢oziiciler: Kloroform-D1, Dimetil stlfoksit
-D6, Doétero su, Aseton-D6, Benzen, Toluol, Pridin, Dimetil
formamit, diklorometan-D2.

Malzemeler

Sivi NMR spektrometresi ile petrol,petro-kimya,gida-
icecek,ilag-eczacilik ve diger bircok endustriyel alandan
gelen toz,kat veya sivi 6rneklerin dotoro ¢oziiciler icinde
¢6ziinmesinden sonra analizi yapilabilir.
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KATI NMR

Katr Hal Yiiksek Giiglii 300 MHz NMR Spektrometresi -
Bruker Superconducting FT.NMR Spectrometer Avance TM
300 MHz WB

Prob: 2.5 mm MAS, 4 mm MAS, 7 mm MAS

Yapilan Deneyler: 1H, 13C, 29Si, 27Al gibi cekirdeklerin
NMR spektrumu, MAS (Sihirli agi spini-Magic Angle Spining)
ve CP (Cross Polarization-Capraz Polarizasyon) teknikleri.

Ornek Gereksinimleri: Kuru, metal safsizlik icermeyen toz
haldeki kati 6rnekler; 2.5 mm prob icin 250 mg, 4 mm prob
icin 500 mg , 7mm prob icin 1000 mg. teslim edilmelidir.

Malzemeler

Sivi NMR’dan farkli olarak katt NMR’la uygun ¢ozlclsi
bulunmayan veya ¢6zindligli zaman kimyasal vyapisi
bozulabileciginden ¢6ziinmesi istenmeyen 6rnekler, organik
kristal bilesikler,katalizorler, zeolitler, amorf bilesikler,
polimerler, ve biopolimerlerin analizi yapilabilir.
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Laboratuvar e-posta: mlabnmrl@metu.edu.tr
27



