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Envio de muestras al SeRMN

Enviament de mostres (en catala) | Sample submission (in English)

Estas son las condiciones y/o recomendaciones para la preparaciéon y envio de muestras a nuestro
servicio para su analisis mediante espectroscopia de rmn:

Cantidad de muestra

La cantidad recomendada de muestra pura para la adquisicién de espectros son 20-25
miligramos si se trata de un sélido, y 150-250 microlitros en el caso de muestras liquidas.

Si s6lo se desea adquirir espectros de protén (1D/2D-'H), la cantidad recomendada de muestra pura
puede reducirse a 5-10 miligramos si se trata de un sélido, y a 50-100 microlitros en el caso de
muestras liquidas.

Si la muestra no es pura, tendras que incrementar las cantidades indicadas en el punto anterior para
compensar la menor pureza de la muestra, de forma que la cantidad del compuesto de interés se
aproxime a la cantidad de muestra recomendada.

Esta cantidad de muestra se ha de poder disolver en 500-600 microlitros de solvente deuterado, y la
viscosidad de la solucidn final ha de ser parecida a la del solvente deuterado empleado
(ver apartado siguiente).

Comprobaciones previas al envio

Esta cantidad de muestra se disuelve en 500-600 microlitros de solvente deuterado. Por tanto, antes
de enviarnos la muestra conveniente verificar:

¢ La solubilidad de la muestra en el mismo solvente no-deuterado para comprobar que la
cantidad recomendada (5-10 mg 6 50-100 pl) se disuelve completamente en 500-600 pl de
solvente.

e La viscosidad de la solucion final para comprobar que la disolucién de la cantidad recomendada
no afecta de forma apreciable a la viscosidad de la solucién final. Cuanta mayor sea la
viscosidad, mas anchos serdn los picos, lo que se traduce en una menor resolucién espectral y
en una disminucién de la intensidad de las sefiaies. En el caso extremo, los picos podrian llegar
a solaparse y el espectro resultante no serviria para obtener informacion sobre el compuesto de
interés.

Si la muestra se envia disuelta en solvente deuterado, la disolucién ha de aparecer homogénea y
limpia, y no debe contener precipitados, cristales, agregados, fldculos, etc. Si es preciso, tendras que
filtrar la muestra antes de enviarla.
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Solventes deuterados disponibles

Les muestras para rmn normalmente se disuelven en solventes deuterados por dos motivos:

* para suprimir del espectro de protén (*H) las sefiales de los protones del solvente, puesto qu
éstos estaran en una concentracion varios 6rdenes de magnitud superior y taparian las sefiales
de la muestra; y

* porque el espectrometro utiliza la sefial de deuterio (°H) del solvente deuterado para optimizar
la homogeneidad del campo magnético antes de adquirir el espectro, y para monitorizar y
mantener la estabilidad del campo magnético a lo largo del experimento.

Los solventes deuterados mas habituales son:
* cloroformo, dimetilsulféxido, agua, metanol, etanol, benceno y acetona.

Si necesitas otro solvente, consulta al personal del servicio su disponibilidad comercial y si lo tenemos
en stock.

Y En el fichero “Tarifa_Externa_Robot 2015.pdf” adjunto encontraras una tabla
orientativa con los tiempos de acumulacion habituales de distintos experimentos en funcién de la
cantidad de compuesto disuelto.

Informacion sobre la muestra

/. Enelcaso de muestras de interés comercial o que son objeto de investigacion, por
"+ . precaucion recomendamos no usar cédigos o referencias que puedan identificar

F h

el compuesto o facilitar su identificacion.

Cada muestra debe acompanarse de la siguiente informacién:

* Nombre, cédigo o numero de referencia del compuesto.

e Cantidad de muestra enviada y % de pureza si no es pura. En el caso de muestras ya
preparadas, hay que indicar la cantidad disuelta en la preparacién, y si se desconoce, tendrds
gue proporcionar una estimacién razonable.

* Solvente empleado o a emplear para disolver la muestra, y cualquier informacién que
debamos tener en cuenta en el momento de disolver la muestra..

* Relacion de experimentos a realizar y condiciones experimentales a tomar en
consideracion, por ejemplo, la presencia de protones por encima de 10 ppm (acidos) o por
debajo de 0 mm (hidruros).

o En el caso de los espectros de 13C, tendras que indicar el tiempo de acumulacién
deseado: corta duracion, duraciéon media, o larga duracion.

* Los espectros se adquieren a 25°C (298 K). Si deseas que se adquieran a otra
temperatura, consulta previamente con el personal del servicio ya que no todos los
espectrometros estan preparados para trabajar a temperatures elevadas o bajas.
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Informacion sobre el espectrometro

Los espectros se adquieren por defecto de forma automatizada en un espectrémetro Avance DPX-250
MHz. Si necesitas que los adquiramos en otro espectrémetro, nos lo tendras que indicar claramente
en la solicitud de analisis.

Envio de la muestra

La muestra debe enviarse convenientemente empaquetada a la atencidn del técnico del servicio que
os haya atendido, a la direccién:

 Servei de Ressonancia Magnetica Nuclear (SeRMN)
Facultats de Ciencies i Biociencies
Universitat Autonoma de Barcelona
Edifici Cs, Campus de Bellaterra, s/n
08193 - Cerdanyola del Vallés
 Teléfonos de contacto: +34-93-581-2291 / +34-93-581-3784

Tan pronto recibamos tu muestra, se asignara al técnico a quien corresponda por turno encargarse de
la preparacién y programacion de las muestras para la “cola de rutina”, o al técnico que haya
gestionado tu solicitud de trabajo en el caso de adquisicidén manual de espectros por encargo.

Si observamos cualquier problema con el paquete o con la muestra. nos pondremos en contacto con
vosotros antes de proceder al analisis para asegurarnos que la muestra esta en las condiciones
correctas.

Finalmente, en la pagina web http://sct.uab.cat/sermn/content/manuals encontraras informacion
adicional sobre nuestro servicio.

1)

Pendiente de sustitucién por una nueva tabla
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