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1) Vkládání a rotace vzorku pod magickým úhlem  
 
Po napln�ní a povrchovém o�ist�ní kyvety (musí být dokonale �istá a odmašt�ná) a jejím 

ozna�ení (zna�ení na spodní hran� kyvety), je možno 
kyvetu vložit do stroje. Na obrazovce zaktualizujeme 
okno MAS control a zmá�kneme LT insert, nyní 
máme 10 s na vložení vzorku, pak je automaticky 
zastaven p�ívod vzduchu, vzorek vkládáme �epi�kou 
nahoru. Po vložení je nutno nastavit rotaci vzorku (je-
li vyšší než 5 kHz nastavujeme postupn�!!! - nejd�íve 
5 kHz a p�idáváme asi po 3 kHz), zmá�kneme etc... a 
rozbalí se nám nabídkové okno, najedeme si set new 
spinrate a nastavíme rotaci, OK↵↵↵↵ a start – vzorek by 
m�l za�ít rotovat – (sledujeme kontrolní okénko), pokud se nerozto�í – stop – eject – insert – 
start (je totiž možné, že vzorek špatn� zapadnul). Chceme-li vzorek vyndat používáme 
tla�ítko eject. 

 
 

2) Ladění sondy – wobb  
 

Po vložení vzorku do sondy a jeho rozto�ení na danou rotaci musíme provést nalad�ní 
sondy. Do p�íkazového �ádku zadáme p�íkaz w↵↵↵↵. Nejd�íve za�ínáme ladit 1H-kanál. Posun 
ladící frekvence sledujeme na obrazovce, objeví se V signál, jehož st�ed nastavuji na 
referen�ní frekvenci – pomocí táhla na konci sondy ozna�eného tuning (TH) , která je 
indikována svislou �arou. Minimum signálu nastavuji na spodní okraj okna – matching 
(MH) . Po vylad�ní musí být diody na p�edzesilova�i zelené. Zm�nu frekvence provedu 
kliknutím LT – wobb-sw (v levé �ásti obrazovky), pak se objeví okno s otázkou zda zm�nit 
jádro. Odpov�� je yes↵↵↵↵. Nyní provedu stejným zp�sobem lad�ní jádra X (MX , TX ). Ješt� 
jednou zkontroluji 1H-kanál a je-li vše v po�ádku zastavuji wobble p�íkazem s↵↵↵↵. 
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Špatné 

 
OK 

Je otev�eno okno 
pro optimalizaci 
m��ící sondy 
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3) Optimalizace parametrů pro měření spekter s amplitudově 
modulovanou cross-polarizací (RAMP/CP/MAS) 
 

Základní parametry: 
Pulsy i) parametry p1 a p2 udávají délku rf 90° a 180° pulsu pro p�ímo pozorovaná 

jádra v mikrosekundách. Obvykle nep�evýší 8 µs. (p – pulse) 
 ii) parametry p3 a p4 udávají délku rf 90° a 180° pulsu pro dekaplované 

jádro (1H) v mikrosekundách. Obvykle nep�evýší 8 µs. 
iii) parametr p15 udává délku cross-polariza�ní periody. Obvykle mezi 500 
až 2000 µs. 
iv) parametr p31 udává délku speciálního dekaplovacího pulsu pro jádro (1H) 
v mikrosekundách. Obvykle nep�evýší 5.5 µs. 

Amplitudy  i) parametr pl1 udává amplitudu 90° a 180° a cross-polariza�ního pulsu 
(obecn� všech puls�) pro p�ímo pozorovaná jádra v dB. Udáváno jako útlum 
a tak nejnižší nulová amplituda odpovídá 120 dB. Obvykle není menší jak 4 
dB. (pl – power level) 
ii) parametr pl2 udává amplitudu cross-polariza�ního a excita�ních puls� pro 
dekaplované jádro (1H) v dB. Obvykle není menší jak 10 dB.  
iii) parametr pl12 udává amplitudu dipolárního dekaplinku pro dekaplované 
jádro (1H) v dB. Obvykle není menší jak 6 dB. 

Prodlevy i) parametr d1 udává dobu mezi po sob� následujícímí excitacemi (4-10 s). 
Parametr aq udává dobu snímání dat a zárove� i dobu, kdy je zapnutý 
dipolární dekaplink. Doba nesmí p�evýšit 50 ms. (d – delay). 

 
Blokové schéma dvou základních pulsních sekvencí, které jsou používány pro m��ení NMR 

spekter látek v pevném stavu. V prvním p�ípad� je pro p�enos polarizace užit amplitudov� 
tvarovaný puls o délce p15 ms a st�ední amplitud� pl2 dB (to je vhodné zvlášt� pro vysoké 
frekvence rotace – název pulsního programu“: cp.av, dnes je to standardn� používaná 
sekvence). Ve druhém p�ípad� je použit pravidelný obdélníkový puls s konstantní amplitudou. 
(Starší typ experimentu s cross-polarizací: název pulsního programu“: lgcp.jb). 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Než lze provést experiment na neznámém vzorku nejd�íve je nutno zm��it standard a na 

n�m zoptimalizovat a nastavit parametry budoucího experimentu. U 13C jader se optimalizace 
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provádí na vzorku glycinu, p�i rotaci 5 kHz. Nejprve nastavíme parametry experimentu 
s amplitudov� modulovanou cross-polarizací (pulprog - cp.av).  

 
 
Ze složky Portfolio  (zaktualizuju z dolní lišty) vyberu experiment pro lad�ní glycinu, 

ozna�ím si jej LT a apply↵↵↵↵, tímto p�íkazem se otev�e daný experiment. Název experimentu je 
13C_gly 1 1. 
 
 

 
 
 
 
 

P�íkazem ased↵↵↵↵ (otev�e se redukovaná tabulka parametr� pro daný experiment �i pulsní 
program, která obsahuje kolem 40-50 parametr�) zkontroluji parametry – srovnám 
s minulými, které jsou uvedeny v deníku Parametry – zvlášt� zkontroluji aq a D1.- relaxa�ní 
delay musí být 20-násobkem akvizice aq!!!!!!  Pokud bychom cht�li n�jaký parametr zm�nit, 
tak LT klikneme do p�íslušného okénka a p�epíšeme jej a potvrdíme entrem ↵↵↵↵. Je-li vše 
v po�ádku, okno zavíráme p�íkazem save. 

Je otev�eno okno 
pro výb�r a 
otev�ení souboru 
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Je otev�eno okno 
tabulky 
parametr�: ased 
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Zkusmo zm��íme jedno spektrum. Zadáním p�íkazu zg↵↵↵↵ spustíme p�íslušný experiment, 
pokud bychom cht�li experiment zastavit, zadáme p�íkaz s↵↵↵↵, data se však neuloží, chceme-li 
data uložit, je t�eba zadat p�íkaz halt↵↵↵↵ (odentrovat p�i lichém scanu!!!), data se zapíší, jestliže 
chceme pokra�ovat v experimentu zadáváme p�íkaz go↵↵↵↵, experiment za�ne znovu a data se 
na�ítají k p�edchozím. Pokud se pot�ebujeme podívat, jak probíhá experiment zadáváme 
p�íkaz tr ↵↵↵↵, tím se zapíší data po nejbližším scanu na disk a s t�mito daty m�žeme dále 
pracovat – provedeme Fourierovu transformaci ft↵↵↵↵ p�ípadn� �áste�n� zfázujeme pomocí fp↵↵↵↵ 
(fázování viz níže). Pr�b�h FIDU sledujeme v tzv. akvizi�ním okn�, které vyvoláme p�íkazem 
a↵↵↵↵. Je vhodné otev�ít akvizi�ní okno p�ed 
spušt�ním experimentu zadáním p�íkazu zg, 
ale není to nezbytné. Po prob�hnutí 
experimentu zadáváme p�íkaz pro Fourierovu 
transformaci ft  nebo fp↵↵↵↵, nyní se nám zobrazí 
spektrum, které je ješt� t�eba dále zpracovat. 
Spektrum zfázujeme.  

 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Je otev�eno 
akvizi�ní okno  

Je otev�eno akvizi�ní 
okno  
s úplným FID na konci 
experimentu 

Je otev�eno okno 
se spektrem pro 
provedení FT  
(nezfázované) 
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Fázování 
Pomocí tla�ítka phase (v levé �ásti okna), pak tla�ítka biggest (vybere nejv�tší signál) a 

pomocí okének ph0 (klikneme LT  a po kliknutí stále držet levé tla�ítko a pohybem nahoru 
dol� upravit fázi) a ph1 spektrum zfázujeme. Po provedené operaci, return  (stále levá �ást 
obrazovky) a z nabídky vyberem save and return. 

P�íkazem abs↵↵↵↵ se provede automatická korekce základní linie a zárove� integrace 
každého píku. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 

Je otev�eno „fázovací“ 
okno s �áste�n� 
zfázovaným spektrem. 

Pln� zfázované 
spektrum 
glycinu. 
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Optimalizace se provádí u parametr�: pl1, p1, p3 a o2. 
Parametry pl1 a p3 se optimalizují pro signál 176 ppm a parametry p31 a o2 pro signál 40 

ppm. Nejd�íve optimalizujeme parametry pl1 a p3, LT  vybereme signál 176 ppm LT  
klikneme na spektrum p�ed za�átkem signálu – objeví se šipka, kterou potvrdíme stiskem 
kole�ka myši – posunem myši po podložce se dostaneme na konec signálu, který potvrdíme 
op�t stiskem kole�ka, tím máme vybraný daný signál (roztáhne se na obrazovce), LT  
uvolníme myš a klikneme na dp1 (levé okno obrazovky), vše postupn� odentrujeme a 
m�žeme za�ít optimalizovat. Pak se zadá  p�íkaz popt a otev�e se nám okno pro nastavení 
optimaliza�ního experimentu – zadáme p�íslušné kroky optimalizace – save – start (spušt�ní 
optimalizace. P�i optimaliza�ním procesu se nám postupn� zobrazují jednotliv� nam��ené 
kroky, v záv�ru si po�íta� vybere maximální hodnotu (která se automaticky uloží do tabulky 
parametr�). Po zoptimalizování zm��íme záv�re�né spektrum – signály by m�ly mít tém�� 
stejnou intenzitu a pološí�ky signálu by m�ly odpovídat pološí�kám uvedeným v deníku 
parametry. Pološí�ky zjistíme vybráním signálu a p�íkazem hwcal↵↵↵↵. Nakonec je velice 
d�ležité nakalibrovat zm��ené spektrum. Vyberem si signál s hodnotou 176 ppm (viz.výše) a 
poté pomocí (levá lišta na obrazovce) calibrate nastavíme hodnotu 176,03 ppm. Nakonec 
zkontrolujeme parametr sr (p�íkaz sr↵↵↵↵) a zapíšeme jeho hodnotu , stejn� jako sino↵↵↵↵ (pom�r 
signál/šum) – toto je informa�ní hodnota, kterou pak již nikde nenastavujeme, jen nás 
informuje o kvalit� experimentu, na rozdíl od sr (tento parametr slouží pro kalibraci NMR 
škály a nastavujeme jej p�i dalších experimentech stejn� jako další parametry). 

 
 
 
 
 
 

Je otev�eno okno 
s tabulkou pro zadání 
parametr� 
optimalizace: popt.   
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4) Nastavení amplitudy rf pole pro dosažení 90° 13C pulsu 
 

 
Ze složky portfolio vyberu správný experiment, 

13C_gly 1 2 u tohoto experimentu budu optimalizovat 
parametr pl11 – ne však p�es okno popt, jako 
v minulém experimentu. 

Nejd�íve zm��ím experiment s p1 = 0,1µµµµs, toto 
spektrum zfázuji (viz. p�edchozí úloha) (spektrum má 
výrazné signály) a poté nastavíme p1 = 4µµµµs, pro tuhle 
hodnotu dola�ujeme puls pl11.Snažíme se, aby na 
zm��eném spektru nebyl žádný signál (potom je 
nastaven 90° puls). 

 
 
 
 

5) Optimalizace parametrů pro měření spekter standardní Hartmann-
Hahn cross-polarizací (CP/MAS) 

 
Obdobn� jako v prvním p�ípad� se optimalizuje výkon radio-frekven�ního 13C pole pro 

cross-polarizaci. Jde tedy o nastavení Hartman-Hahn podmínky, kdy cross-polariza�ní puls 
má konstantní amplitudu pl1. Použitý pulsní program je lgcp.jb. Optimalizace se provádí na 
vzorku glycinu, p�i rotaci 10 kHz.  

Ze složky Portfolio  (zaktualizuju z dolní lišty) vyberu experiment pro lad�ní glycinu, 
ozna�ím si jej L.T. a apply↵↵↵↵, tímto p�íkazem se otev�e daný experiment. Název experimentu 
je 13C_gly 1 3. 

Pak se nastaví všechny pot�ebné parametry z experimentu 13C_gly 1 1 a optimalizuje se 
parametr pl1 p�esn� podle bodu 3.  
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

spektrum glycinu po 
aplikaci 180° 13C 
pulsu 
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6) Editace 13C signálů – rozlišení CH3, CH2, CH a C signálů. 

 
Princip tohoto experimentu je velmi jednoduchý a založený na rozdílné dynamice, tedy 

rychlosti p�enosu polarizace b�hem cross-polarizace. Jedná se v postat� o velmi jednoduchou 
modifikaci standardní cross-polarizace s konstantní amplitudou 13C pole. Název tohoto 
experimentu je cross-polarization polarization-inversion (CPPI) ze kterého je z�ejmé, že 
v ur�itém okamžiku se obrátí sm�r p�enosu magnetizace, a jádra pro která je rychlost p�enosu 
polarizace rychlá budou ve výsledném spektru mít negativní signály.  

 
V tomto p�ípad� se optimalizuje doba depolarizace, tedy délka pulsu p10. Amplitudy 

obou polí jsou stejné jako v p�edchozím p�ípad�. Použije se optimaliza�ní procedury popt↵↵↵↵. 
Minimální doba je 5 µs a maximální 100 µs. Hledá se nejv�tší negativní signál Cα Gly p�i 
frekvenci rotace 10 kHz. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
          Aq 

P31  
 

  P3     P10        P15 

P10       P15 

 

D1           PL12   PL2    PL2                  PL12 

1H: 

13C:  PL1     PL1       

 


