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Herramientas basicas
1D, 2D

Modulo-1

CCiTse
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. ‘%- Presentacion

£
m Requisitos de instalacion

— Funciona en Windows, Mac y varias versiones de Linux.

— Licencia de Campus (150 ordenadores de grupo UB).

CCiTs¢

Cantras Ciantifics § Tecnolbgics
UNIVERSITAT DE BARCELONA

www.ccit.ub.édu

— Es posible instalarlo en portatiles, licencia valida durante 90 dias sin

conexion al servidor (UB).
m Ventajas
— Reconoce multiples formatos.
— Muy intuitivo.
— Facilidad para generar graficos y tablas de datos.
= Informacion MNova
— Pagina Web Mestrelab (http://mestrelab.com).

= Nuevas versiones.

= Manuales y Tutorials.
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CCiT2
Procesado espectros 1D (operaciones) by
www.ccit.ub.edu
Apertura de espectros.
= ArchivoS =y Abrir.
Plantilla de procesado.
= Ajuste de las condiciones de procesado iniciales. n
Ajuste de fase, correccion de la linea de base. ;- -
Referenciar el espectro.  "J*
= TMS, disolvente, sefiales a delta conocido
Integracion, listados, acoplamientos.
* Opcion-1 [~ 4~
— Meétodo clasico, definicién de zonas de Integracién, listado sefiales.
= Opcién-2
- Andlisis de multipletes, listados sefiales e integracién  {lff =
Presentacion de los resultados.

= Parametros, desplazamientos, acoplamientos, Graficos para informes

] CCiT2
Procesado experimentos 2D e e
www.ccit.ub.edu

m Herramientas basicas

4 i_i ' ]
— Experimento gCOSY 08 ¥ . H?L
m Incorporacion espectros 1H L .
. . ., 2RO 0O 0 g0
m Simetrizacion A
¢ 00 (1[¥]
5] 00
— Experimento gHSQC
m Incorporacion de espectros 1Hy 13C s
m Ajuste de fase 0 oz
m Ajuste de los contornos
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Abrir directorio
xx.fid
ser

CCiTe

UNIVERSITAT DE BARCELONA

www.ccit.ub.edu

Marcar y arrastrar

Condiciones procesado

CCiTe

UNIVERSITAT DE BARCELONA

www.ccit.ub.edu
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Ajuste del método
Edit > Preferences > NMR > Import s
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Ajuste fase y linea de base

[ Fle Edn View Proceming Anshsn  Advinced Stack  MassAnshsn  Peedet  Serpti  Documents  Hedp

1* S E @SR R Y rowen -

QUL AP0 RS ) =
LES

[}

CEEHLPAG ALt 2 ERrR-t-R L0 LRl K- M-
AR R 5 8O- R AR

CCiTs

THVERSITNT OE BascELomn

www.ccit.ub.edu

Insertar grafico molécula
ChemDraw
I1SisDraw
Chemsketch

Correccién linea de base

ol b

Referencia espectro

- — 1
70 65 60 55 50 45 40 35 30 25 20 15 10 05 00
1 (pprm)
(TP [ o) O =) OB~ x. - [ &ma - T -
) _ CCiTs
Fase, linea de base, referencia
www.ccit.ub.edu
Automatic
ﬂ |
= _'-‘ § m [ — o
62-60-53.56 51 52 SO 4.8 .ﬁj2-.6-0-5‘.8-5.-6-5-_1-55_{0-1:5-
11 (pomm} 11 (oo}
ﬁ =
ARG LR KR | |
= Baseline Correction... | |
= Full Aute (Bemstein Polynomials) _ | |I | — ||
” Multipoint Baseline Correction R R - — — — — ———————======2—= it | wii—— | L
5958 s'r'sls'v;s"l;(s'a's'z's': 5049 s 58 57 56 58 ;s;;;;?;;;:?:é
) Paterence wong 11 e T
s 2.228 pom o Turing
= e s
Awotation (D01
o [Cama ] I —————

08 0.06 004 002 000 -0.02 004 0.06 008
1 (ppem)

TMS, DSP, TSP o sefial del
disolvente (evitar utilizar el H,0)

06 004 002 0.00 -0.02 -0.04 Q.06 -0.08 -0.10
1 (oo




Integracion K~

T «Automatica

+Definicion manual |- E—

*Predefinidas

Incluye el listado de sefiales

3 o
CCiTs
bl

www.ccit.ub.edu

Delete Manually

B Delete Al g P i
~ e Eery an  E
Show Inteqraks

Butodetect Nuchides Count

a & 22 3 '
H S =3 H B
95 90 85 80 75 70 65 60 55 50 45 40 35 30 25 20 15 10 05 00 A

REGH

Ajuste y modificacion de las integrales

Integes] Mansger - [~}

. o ® 4%
Reajustar, dividir vorgs
. zonas de integracion s 1] (B
o a_|

[————2

SV
T = -
& 8 From: % Ta: ans
B 7, I TH S 0 738 730 735 7 TS
7] e Corvecton
[ sy
‘ an: o 00000

3 o
CCiTs
bl

www.ccit.ub.edu

Normalizar a 2.0

- p — [
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J [t | J rJ’
{ |
|
- - -~ L
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& 5 g = g g

4 om
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52 50 48 4.
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. L CCiTse
Listado de senales oo Rt
k www.ccit.ub.edu

_'_
La integracion también genera el listado de sefales

M oot
e
Mivn Pasts
24 £5 Marge Pty
o~ S Bt Classdy Pesks
e St
L . Fil Repant Feasks
Posicion reajustable en B Copybots
propiedades Doete Maraay
S — Diete 20
e -
w Show Paak Labeh
Pk [Simpke] S Paak Corves
e e S P
Petvhw—
.
: z : i3 i s £

5:3 8.7 85 85 B4 8:3 8:) 81807978 '-':'} 767574 1.[)(?.1 ??:l 7.060 59 58 57 56 55 54 53 52 51 50 49 4:3 45
ppm]

CCiTs

Centres Cientifics | Tecnologics:

: Otra opcion: analisis de multipletes

www.ccit.ub.edu

CaICUIO J H WM {500 My, Chlorofomd) & = B68 (d, J=05, 1), 798 (d, =92, [H), 7490 dd, f=1.507,
Analisis d 1H), 733 dd, .+ 0L 724, =27, 11, 5,76 (ddd, J=17.1, 103, 7.6, 1HL 5.52(d, S=46,
nalisis de B = k733 (dd, 1, 724 (d, S=2.7, 1H}, 5.76 (ddd, S=17.1, 103, 7.6, 20, o
: — Listado de sefales 1K 501 = 489 (m, 2H), 39005, 300, 341 (deddd, S=13.3, 104, 5 T, 1), 39
multipletes Clasificacion de las sefiales 1444137, 10 1 1) 266 ddid. J=133. 86,47, 21, 33, 1H), 172
- 0, =138, 86, 31, 2H), 159, J=16.8, 98, 32 1H), | 5. 1)
Integracion
T g ———— v P —— e = = — =
L. [n- A SRR R Y revmae s WEL QG AL AN A ERERR SR L5
Automatico |&-tarrv-gc- % 5 @i JnE

=
Reajuste manual
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*-
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wagerr| Owes = EFB-x - A =low =l -
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Informacién complementaria

Tablas de informacion

| Layout Templates

Manage Uses Interfaces...
Customize User Interface

CCiTse

Centres Cientifics | Tecnolbgics
UNIVERSITAT DE BARCELONA

www.ccit.ub.edu

Processing  Analysis  Advanced Stack Predict Seripts [

b | Entrepage v | 6 6

@a k=] 5w
=

Pages |
| Page Notes !
+ Listado de sefiales [Eallated
‘ Full View
-z . . Well Plates
* Relacion de integraciones Ruless
| Toolbars »
— T : Close All
i Panels' v
+ Constantes de acoplamiento e =
=~ Crosshair c
H H e i Mass Prediction
* Asignaciones - 7| Hementa Composiion
& E:nm E Molecule Match
a‘ Pa:insmn P Mass Peaks
+ Parametros y texto = 1 i ek
Blind Regions » SR
Stacked Mode » FiTayeciHet
2D Plotting Method » Assignments
2D Traces " Integrals  (mm—
Multiplets
W History... Peaks
Full Screen A1 Blind Regions
13C Prediction
1H Prediction
A-Nuclei Prediction o
3 (U]
. . . CCiT [
Listado integraciones o it fhserion
www.ccit.ub.edu
= oo e e mREpOrt integraciones
1 LSR8 W -
zonae  ae e
115 £ E [
| i “
- AL . / UM
& S z 2 @

88 87 86 8584 8382818079787776

4 7.3
11 {ppm)

7.2 7.1 7.060 59 58 57 56 5.5 54 53 5.2 5.1 50 4.9 48 4.
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Listado de senales

T

3 o
CCiTs
bl

www.ccit.ub.edu

Incorporar como tabla al espectro
Pasar a word o excel
Relacién deltas en distintos formatos

_-;ﬂ

VieW =—=p TabIES =mp Peaks -Informe.
*Copiar:
*Info especial:
Peaks
Murpert Praks Copy Posks. St Repert cete  Select Praks
- 2 [ i £ “
Sy Peom Spec  Fitw S Tofoe:  SetFlage  SetComprund  New Spectum
oom W sty  Woh  Am  Tee Plas
1omse ey 0z M 2R Ceoend Cnyem
7 883 W7 0 18 BN Comend Shri
L ] M o1 81 L Dmpurty  Weak
W An s 01 8 0 Commed ek .
o fuor ms Jie e Filtro
LI Anzs e L e
TOAs Anr0 L +3 Loz 90
4 LE A2 a1 153 a8y
w et [l e =
1n s A a1 o6 108
oo eme b1 am o
JLI T 0yl a1 11 106
e | = en e e | e
minm w3 | [vw  [ium [ooepend wek
W a7 1AL s a9 Y LS Compound hane:
17 19 B0 s L3 B Compound Weak
W e B o1 om LXH Compourd Weak d

n =) ® |

Reporifesis | CoprPess | Seapiepert | Dt SelectPesa
) & L4 i £ .
lir\rlr:wkn Pl SycTofpes  SetPlags SetCompound  Mew Specum
T m bem wn em e e

LMW ame 33 LB AT Compoud Nene

3 MBS Ams 36 L6 WU Compond Nene

3 1M BE ES L0 BN Compourd Nene

4 T WM M3 08 NAM  Comomed M

5 78 M3 4 0 US2  Comomued heee

6 78 IS 188 08 UAZ  Comomed M

7 ne e 89 006 Compoud Mene

5 7M M1 WP 0W LW Compound Nene

s A w7 B3 ow 791 Compeurd More

W OTM WD 78 0N BRB  Compound Nene
WOTR WRS M6 0% 7% Compoud Nene

2 TR WS 71 GR BLM Compod Nene
B3 MHI D4 G S8 shew  hee .u
WORM MNA B3 LS OAM Comed M
5OIM MAT BF L8 TMM  Compoed e

W OAM M4 &0 L M8 Comomed heee

7 OSM MMA &8 LIS MO Compoud Nene

B oRT WA 63 L0 MR Compowd Nene .

H NM—I'?_(SOO MHz, Chloroform-d) & 8.66, 8.65, 7.99,

7.97,7.50,7.50,7.49,7.49,7.34,7.34,7.32,7.32,7.25,
7.24,5.79,5.78,5.77,5.76, 5.76, 5.74, 5.74, 5.72, 5.58,
5.52,5.51,4.99,4.98,4.98,4.95,4.95,4.95,4.94, 4.94,
4.93,4.92,4.92,4.92,4.91,3.98, 3.90, 3.44, 3.44, 3.43,
3.42,3.42,3.41,3.41, 3.40, 3.40, 3.39, 3.39, 3.38, 3.38,
3.18,3.17, 3.16, 3.15, 3.14, 3.13, 3.11, 3.09, 3.08, 3.06,
2.69, 2.69, 2.68, 2.68, 2.67, 2.67, 2.66, 2.66, 2.65, 2.65,
2.64,2.64,2.63,2.63,2.38,2.29,2.29,2.27, 2.25, 1.84,
1.83,1.82, 1.82, 1.81, 1.80, 1.75, 1.75, 1.74, 1.74, 1.73,

1.73,1.73,1.72,1.72,1.71,1.71,1.70, 1.70, 1.70, 1.69,
1.68, 1.61, 1.61, 1.61, 1.60, 1.60, 1.59, 1.58, 1.57, 1.57,
1.56, 1.55, 1.53, 1.52, 1.52, 1.51, 1.51, 1.50, 1.50, 1.49,
1.49, 1.49, 1.48, 1.48, 1.47,1.47,1.46, 1.27,1.25, 1.24,
0.82, 0.81, 0.80.
M M ‘u
: 8 28

3 o
CCiTs
bl

www.ccit.ub.edu

Listado sefiales (no multipletes)

il

TR 8

88 8.7 86 85 84 83 82 B1 B0 79 7877 76 75 74 7.
f1 (ppm)

3 7.2 7.1 7060 59 58 57 56 55 54 53 52 51 50 49 48 4.
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. CCiTse
Tablas de parametros o it fhserion
T R Wwiwccit.ub.edy

a5 | %
Mgt gy et | i
View =—=pTables =—=p Peaks pmmey
1 [T | Qurwar XL 4G
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.
o B
— Informacién sobre la elhcren (e
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p) espectro o =
i e F
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1.0000 13 Recmver G =
S e
W1 NITORII08 14 Puse Wade Axmg
¥ 00415358 m
58 Specsomene: T4 : 15 Acqisien Teg il
Froamcy i -
19 Specpal Wiah 0128
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H ola H
1 Acrpled Se. 618
23 Specgal See 5536
A l Ilm_ ;lll _.|J|l|

L1
12034

Ll

00

i3 K

8.8 87 8.6 8.5 B4 83 82 81 80 79 78 7.7 76 7.5 74 ?;.13(?.2 }7,[ 7060 59 58 57 56 5.5 54 53 52 51 50 4.9 4.8 4.
ppm;

e e ey ey e ——r ey

= TO
) ) ) CCiTso
Ajustar las propiedades del Display o it fhserion
www.ccit.ub.edu
. Lo Cut Ctri+X
Edit > Propieties B | Comy —
Boton derecho del ratén i 2 paste CHrleV
_ R Delete Del
L Ted o Propetes - (& i | & SelectAll Ctrl+A
= E Properties...
| petsdata | Gosmwbry | MRLSnecrm
| (S omen | somnra
[ ana Coor: [ (] -
e ooaar: ow
- i Scales -
) mevzoma e :
.[_]"‘"“" e M5 Shail Dig 2 =
f:“‘ ) o _ Ajustar las propiedades
N - —- — - Tamafio y color de letra
J ofien : ) Escalas en los espectros
ﬁ?gm-; et noon : Formato de
M, Assignments et LATE: t picos, integrales, etc
= Frediction
e o
— — = Salvar como :
— _} __ Recuperar:
B  (apm) # % ® ' poner como predeterminadas




06/02/2017

CCiTse
13C e et e

www.ccit.ub.edu

13C funcién de procesado exponential =1-2 Hz

_ . _
exp=0 ‘ — exp=1.5
\ l Ji l .-
1% ’ 1 : 155 . I;J 151 [ I;U " ; " i;J l;' 1% ’ 1 : 155 . I;J 151 [ I;U " ; " i;J l;'
1 (ppm) 1 (ppm)

10147
4014

4336

p——— 157,57

180 170 160 150 140 130 120 1o 100 90 &0 ) 60 S0 40 30 20 10 0

LCiTS

Dept (espectros maltiples)

www.ccit.ub.edu

T Espectro activo
Operaciones conjuntas vs. individuales

| |
EE.T. Artive Spectrsm

[ sacked

B Whitewash Stacked Mucleus: 13C
2 M = Frequency: 125 6715304
## |[L] supeimposed iy 2
= (el siman Sohvenp sty T i
®- ] Tithe: Quinina-2012-DEFT 4
- Acquisition Date: 2012-12-12T08:18:24
] 2
" ‘ ‘
P o e |

(:

finna. 301 -0 T

H f1
1 ‘,.Llr .

190 180 170 160 150 140 130 120 110 100 90 80 70 &0 50 0 30 20 10
- 1 {ppm)

10
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_ _ L] CCiTe
Experimentos 2D Herramientas basicas e e
www.ccit.ub.edu

= Procesado espectros 2D

Espectros AV s gCosY

Espectros sensibles a la fase s—) gHSQC

m Ajuste de la fase

Referencia.

Representacién grafica
m Ajuste de los contornos, paleta de colores.

m Trazasy proyecciones (incorporacion del espectro 1D).

' . CCiTse
Dimension F1y F2

UNIVERSITAT DE BARCELONA

www.ccit.ub.edu

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

Define donde se aplica el ajuste manual P ol
de fase, LP, etc ara seguir e

\ procesado y ver el
resultado de las
g2 o s 8- e etapas intermedias

me FID original

#e FID procesada
¥ Espectro tras 13 TF

E Espectro tras 23 TF

La sefial obtenida es funcién de dos tiempos de adquisicion

00 °)
T 00 (¢
Altyty) ——S(FLF) ° 00
(¢] 00

11
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Espectros apilados

_'_

Procesado gCOSY

Ajustar:

gCOSY arrastraryyaesta —— . Intensidad

Espectro en AV (sin fase)

30 25 20 15

*  Ampliaciéon
* n°de niveles

‘ | “i Il N YT

| " Mapa de contornos

e 0. Mg
a Q8 =
"% 00 0o
' LR e
L] L]
’.U ¢ L]
Nl '
¥—i 4
L] L]

CeiTs

UNIVERSITAT DE BARCELONA

www.ccit.ub.edu

95 90 85 80 75 70 &5 60 55 S0 45 40 1S 310 25 20 15 10 05 00 OS5
ki

{peem)

11 {ppem)

"

Mejora Cosy

‘Simetrization like-COSY 1

soes @

B3 N0 73 T0 &3 &0 33 30 43 40 33 10 23 20 15 19
LIe )

e LI i

Y 5
T
7] . =
-
o
o k)
— -
- o
" -

59 A3 N0 75 70 63 &0 33 B0 43 40
2 (em)

CeiTs

UNIVERSITAT DE BARCELONA

www.ccit.ub.edu

[
aea ™

13 1

Posibles sefiales de correlacion falsas = sefales de cruce de colas

it

06/02/2017
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_ Modificaciones de las condiciones de display CCiT$
' — www.cit.ub.ed

[T —

| Reciue (Monodhn
e Esquema colores =

=r—
Ajuste del numero
de Contornos
e ] s

o B
a2 o at
. =] O
= = (=] = 2 5
e = o (=] as)
3 5 =

CCiTs¢

Cantres Ciantifics § Tecnalbgics
UNIVERSITAT DE BARCELONA

Referencia (TMS, disolvente)
www.ccit.ub.edu

-

= Mantiene los valores de referencia de la adquisicion

= Reajuste:

1 - - | -
STANDARD PROTON PARAMETERS. r-0.5 STANDARLD SMORON P AMETERS 0.5
Lo4 o4
:.03 :-U.J
+-02 0.2
Loa g
=5} o oo = d =] o o =
loa § oo A
Eu.z = ) Raferd e aong 3 |0 ]
0.3
Lo 2] n
En.s o st
06 Mewohf:  EEcom
-------------------- s 06 05 04 63 02 01 00 01 03 A
06 05 04 03 02 01 00 -0.1 0.2 0.3 - f2 (gpm) 5
2 (pom) [ T coel | [sobvenss>n

06/02/2017
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HSQC reajuste condiciones procesado

Si se observa —> Reajustar condiciones

Al A Aan
1o
; 34 a0
' Q' " o
| | g ] = . .
I 3D o § R 4
i 3 ts0 =
¥ L
te0
40 35 30 25 20 15
12 (ppm)

F1 Gaussian 56.43
F2 Gaussian 7.65

CCiTse

Centres Cientifics | Tecnolbgics
UNIVERS(TAT DE BARCELONA

www.ccit.ub.edu

A J‘ t\ I-"nl_n .
| 10
0o o
wo |,
o - E
-] -] | &
s =
1l |
o —* 60
170
+80
40 35 30 25 0 15
12 (ppm)

F1 Sine Square 90 °
F2 Sine Square 90 °

Ajuste fase (HSQC)

-
-

Cusrpeesde de lase.

[

]

Maga clec s y arrastre of rabie
arviba & abajoc

st i pord b correcaxin o IFHOS bstin

derecho pars corege PHL .
Fresen s teds Dt pws un shste ms fre) -
LT s8] | e a0
Saaoindn oo
Seanin:

[T T

CCi%-

UNIVERS(TAT DE BARCELONA

www.ccit.ub.edu

AR K-8 £ R

B Automitico

Automitico sabre 12 —
Automatco sobee 11
Opticnes...
Conescan manal May+P
Magnitud

Magnitud en 12

Magriitud en 11

Cuadrade

Potencas en 12

Potencis en 11

14
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Ajuste fase

HER-L-9 £ -2~
4 fusematic
| % futomatic slong f2
¥ Aunomatic slong I
Optsans..
A Manusl Coreetion Shifta P
B Magnitude
T Magratude slong 12
P Magnitude along fl
¥ Power
T Power aleng 12
W Powersleng Tl Lo
J |
0@ :N
' DO gz e | 2
. =0 L4
< =t |
ts0
i = leo
; Li
a o

42 40 38 36 34 32 30 28 26 24 22 20 18 16 14 12
fz (ppm}

Distorsiones de fase

c

NIV

CiTs

AT DE BARCELONA

www.ccit.ub.edu

Dependen del modo de adquisicién y del equipo
Normalmente afecta a la dimensién F2

Automatico en F2

00 ©

f1 (ppm}

| 8o

42 40 38 36 34 32 30 28 26 24 22 20 18 16 14 12
fz (ppm}

gHSQC Quinina

cCCi

TS

res Ciantifice | Tecnol
UNIVERS(TAT DE BARCELONA

www.ccit.ub.edu

Sensible a la fase

i | L A A e

Discriminacion
CH2 de CH3, CH

oo
(LN-]

[543 7a.96]

a5 80

7.5

7.0 6.5 6.0 5.5 5.0 4.5 4.0
u F2(ppm)
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Centres Centifics | Tecnologics

CNIVERSITAT DE BARCELONA
www.ccit.ub.edu
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