Przygotowanie probek na widma NMR
Prawidtowe przygotowanie probki jest kluczowe do uzyskania wysokiej jakosci widma NMR. Nalezy wzigé
pod uwage nastepujgce kwestie.

1. Nalezy uzywaé wysokiej jakosci probowek NMR bez peknieé, zarysowan lub innych wad.
W nowoczesnym urzgdzeniu NMR nigdy nie nalezy uzywac tak zwanych probéwek jednorazowych
(wyrzucanych). Minimalnym wymaganym gatunkiem probéwek NMR sg proboéwki klasy ,,Precision”
lub wyzszej firmy Wilmad lub ,,select” lub wyzszej firmy Norel przeznaczone dla czestotliwosci min.
400 MHz lub innych producentéw o podobnej klasie. Probéwki NMR nie sg naczyniami
laboratoryjnymi i nie powinny by¢ traktowane jako takie. Probdwki nie powinny by¢ zazwyczaj
umieszczane w suszarce, ale jesli konieczne jest suszenie, temperatura nie moze przekracza¢ 100° C,
a czas suszenia nie powinien przekraczac 1 godziny. Probowki NMR muszg leze¢ ptasko na poziomej
powierzchni w trakcie suszenia. Znieksztatcone lub tanie probéwki moga powodowa¢ kosztowne
uszkodzenie instrumentu. Nie zaleca sie czyszczenia probowek NMR przy uzyciu szczoteczek innych
niz bawetnianych przeznaczonych do mycia rurek NMR — mogg one rysowac probowki. Probdéwki
NMR powinny by¢é przechowywane w miejscu, w ktérym nie zbiera sie kurz i jesli jest to konieczne
moga by¢ czyszczony strumieniem suchego azotu lub argonu o czystosci min. 5N (NIE uzywac
sprezonego powietrza). Préobki do rutynowej pracy organicznej zazwyczaj nie muszg by¢ filtrowane.

2. Czastki nierozpuszczone w prébce mogg prowadzi¢ do rejestracji bardzo stabego widma.

3. Konieczne jest zachowanie odpowiedniej ilos¢ roztworu w probéwce NMR. W standardowej
probéwce NMR 5 mm zalecana jest ilo$¢ roztworu o wysokosci 4,0-4,7 cm (ok 0,50 — 0,60 ml
rozpuszczalnika). Nalezy zwrdci¢ uwage na to, ze istniejg specjalne rurki umozliwiajgce rejestracje
widm w mniejszej objetosci.

4. Zwykte plastikowe korki NMR z tworzywa sztucznego (PP) powinny by¢ uwazane za jednorazowe —
wyrzucane po uzyciu. Ponowne uzycie jest dopuszczalne, ale nalezy uwazaé, aby unikng¢ kontaktu
probki z korkiem. Czestymi problemami wynikajagcymi z ponownego wykorzystania korka sag
zanieczyszczenie krzyzowe jednej prébki do nastepnej oraz zanieczyszczenie prébki plastyfikatorami
z samych korkow. Czyszczenie korkdw NMR rozpuszczalnikiem, takim jak aceton, pogtebia problem,
poniewaz rozpuszczalnik absorbuje do plastiku, a nastepnie zanieczyszcza kolejne prébki. Nalezy
rowniez zwrdcié uwage na to, ze koszt rozpuszczalnika uzytego do czyszczenia korka
prawdopodobnie przekroczy jego koszt. Koreczki NMR mozna zamoéwi¢ w duzych opakowaniach
(1000 szt.). Po natozeniu korka nalezy unikac jego kontaktu z prébkg w probéwce NMR. W przypadku
koniecznosci wytrzgsania roztworu nalezy uzy¢ korkédw wykonanych z teflonu.

5. Pracownia nie bedzie rejestrowata widm NMR dla dostarczonych prébek w nastepujacych
przypadkach:

a) Dostarczono prébke w uszkodzonych probéwkach NMR (wyszczerbionych, porysowanych,
brudnych, bez widocznego oznaczenia klasy probéwki NMR — UWAGA! WYMAGANA dtugosé
probéwki NMR to 7 cali)

b) Uszkodzony, nieszczelny (stary, luzno zamocowany) lub Zle zatozony korek probéwki NMR

¢) Widoczne nierozpuszczone czgstki w probowce NMR (préobki metne, z widocznym osadem lub
substancjg nierozpuszczalng)

d) Widoczny gradient stezen w roztworze (szczegdlnie widoczny w przypadku probek barwnych)

e) Inny niz zalecany poziom roztworu w probdwce (wysokos¢ stupa roztworu 4,0-4,7 cm)

f) Bardzo duza, wielowarstwowa, ilos¢ parafilmu nawinieta na korek celem jego ,uszczelnienia”



