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 NMRتئوري و اصطلاحات در 1-1

استفاده مي شود. يك  هاي شيميايي و تركيبات آليلبراي آناليز ساختار بسياري از مولكو NMRتكنيك 

 باشد. و اكسيژن مي معمولاً شامل اتمهاي كربن، هيدروژنتركيب نوعي 

 شامل سه مرحله مي باشد: NMRدر ساده ترين شكل آزمايش 

 قرار دادن نمونه در ميدان مغناطيسي -1

 برانگيخته كردن هسته با اعمال فركانس راديويي -4 -4

 اندازه گيري فركانس سيگنالهاي نشري از نمونه -2

 

 برانگيخته شدن هسته و رزونانس -1شکل 

هاي در نمونه را استباط نمايد. هسته هامنحوه آرايش اتتواند پيوندها و ا استفاده از فركانس نشري ميآناليزگر ب

ها شوند. اينناميده مي"هاي رزونانس فركانس"كند كه رزونانس مي يهاي مختلفدر فركانس NMRفعال در 

س اند. مقدار فركانس روزنانانگيخته شدهفركانس ورودي بر  هاي نشري از هسته هستند كه با پالسفركانس

 به دو عامل بستگي دارد.
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 هاالف( نوع هسته

اي از پروتون و نوترون برخوردار است. ساختار هسته تا حد زيادي هر ايزوتوپ در هسته خود از تركيب ويژه

 C13ه هستاست.  "ليفركانس رزونانس اص"نشان دهنده  كند. بنابراين هر ايزوتوپميزان روزنانس را تعين مي

بين رزونانس فركانس اصلي در شديد و ... است. تغييرات  H1داراي رزونانس فركانس اصلي متفاوتي از هسته 

 آورده شده است. 1ايزوتوپهاي مختلف در جدول 

 هاهاي جدول براي انواع ايزوتوپداده -1جدول 

 بيان شده است T 7/11ها براي مغناطيس فركانس

روزنانس فرکانس اصلي  )%( فراواني طبيعي
(MHz) 

 هسته NMRفعال در 

 H1 بله 599 06/00

 H2 بله 77 915/9

 H3 بله 522 995/9

 C12 نخير - 60/06

 C13 بله 148 11/1

 Cl35 بله 20 52/75

 Cl37 بله 21 27/42

 

 هامحل قرار گرفتن اتمب( 

ود. شفركانس رزونانس اصلي تحت تأثير محيط اطراف محل هر اتم كه ايزوتوپ در آن قرار گرفته جابجا مي

ها پيوند دارند و هايي كه با آندر يك تركيب ويژه به اتم H1هاي مقدار دقيق فركانس رزونانس اصلي هسته

هايي احاطه شده كه ممكن است به اند وابستگي دارد. در واقع هسته بوسيله الكتروندر اطراف آن قرار گرفته

صورت بار الكتريكي متحرك با ميدان مغناطيسي همراه شوند. اين الكترونها هسته را در برابر ميدان مغناطيسي 
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ميدان )كه منجر به  ات. ميزان محافظت به محيط اطراف هر بستگي دارد. اندازه تغيير 1كنندحافظت ميم

 تغيير فركانس خواهد شد( به نوع ايزوتوپ و قدرت ميدان مغناطيسي كه نمونه در آن قرار گرفته بستگي دارد.

دهد. شوند را نشان ميبيشتر مطالعه مي NMRكه در  C13و  H1هاي تغييرات فركانس را براي هسته 1جدول 

 كند.محيط اطراف اتم به مقدار كمي روزنانس فركانس اصلي را جابجا ميشود طور كه مشاهده ميهمان

 تغييرات فركانس -1جدول 

 است( T 7/11ها براي مغناطيس )داده

 هسته تغييرات نوعي در فركانس رزونانس اصلي به علت محيط محل اتم

KHz 8 H1 

KHz 199 C13 

 

ها شدت و مكان )فركانس( مهم است. شوند و در آناليز آنبه صورت طيف نمايش داده مي NMRهاي سيگنال

 .1شكل  يابد.به طور معمول فركانس بر روي محور افقي قرار دارد و به سمت چپ افزايش مي NMRدر 

                                                           
1 shield 
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 NMRالگوي طيف -1شکل 

گيري قدرت ها با اندازهدهد. مجموع شدتفركانس اطلاعات كيفي در مورد محيط اطراف اتم در اختيار قرار مي

ه در آن هايي كهستهشود. انتگرال با تعداد ها مشخص ميگيري سطح زير منحني پيكسيگنال از طريق اندازه

ها يكسان برانگيخته شوند(. هسته متما اگراند رابطه مستقيم دارد )فركانس معين سيگنال را ايجاد كرده

  هاي كمي در مورد ساختار شيميايي نمونه بدست آورد.توان دادهبنابراين مي

فركانس پالس برانگيخته بايد مطابق فركانس رزونانس  NMRبرانگيخته كردن هسته معين در آزمايش  براي

انجام شود  T 7/11آزمايش با مغناطيس . مثلاً اگر شودمي 4هسته باشد. اين فركانس، فركانس حامل ناميده

فركانس حامل نياز دارد.  MHz 145به فركانس  C13و هسته  MHz 599هسته هيدورژن به فركانس حدود 

                                                           
2 carrier frequency 
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اي كه با فركانس حامل برانگيخته شده هسته مشاهده شود و هستهمشخص مي SOF1فركانس حامل با پارامتر 

 نام دارد. 2شده

كه ال قطبش و واجفت شدگي، با وجوديشوند مانند انتقايي كه بيش از يك هسته برانگيخته ميهايشدر آزم

 بيش از يك فركانس حامل وجود دارد فركانس مشاهده شده يك است. 

 Hertz, PPMترکيبات رفرنس،  1-4

ب بر حسشوند، فركانس و شدت . فركانس نسبت به دو فاكتور سنجيده مي NMRهاي دانيم كه سيگنالمي

ها نسبت به يك فركانس مرجع گيريكه اندازه. در صورتيشودسنجيده مي (MHz)و يا مگاهرتر  (Hz) هزتر

تركيب تترامتيل  H1هاي تر خواهد بود. مرجع پيشنهاد شده براي طيفها سادهسنجيده شوند گزارش طيف

پيك مشخص يكتايي در  TMSنياز است  CNMR13ويا  HNMR1هاي كه طيفزمانياست.  (TMS)سيلان 

شوند. سنجش ميسنجيده  TMSها نسبت به فركانس دهد و فركانس بقيه پيكهرتز نشان مي 0فركانس 

 استفادهدهد. با اين حال مربوطه به كاهش مي به وضوح تعداد ارقام مختص فركانس TMSها نسبت به لسيگنا

ايست كه رزونانس يك پروتون بر حسب قسمت در بيانگر اندازه ppmتر است. واحد ساده HZبه جاي  ppmاز 

 سي استين پارامتر مستقل از ميدان مغناطيفاصله گرفته است. ا TMSميليون فركاني دستگاه طيف سنج از 

 آيد:و از رابطه زير بدست مي

 Hz  =σ تغيير مكان بر حسب/ MHz بر حسبطيف سنج  فركانس

 (.1شود )بيان مي ppmيا  (σ)با توافق شيميدانان تغيير مكان شيميايي در واحد دلتا 

                                                           
3 Observed nuclear 
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 اسپين هسته 1-2

كنند اي رفتار ميها به گونهشود. هستهها داراي خصلتي هستند كه اسپين خوانده ميهاي اتمبسياري از هسته

يا هر دو را دارند، داراي گشتاور  هايي كه عدد جرمي فرد، عدد اتمي فردكه گويي در حال چرخش هستند. اتم

ند از هايي كه داراي اسپين هستند عبارتزاويه اسپين كوانتايي و گشتاور مغناطيسي هستند. معمولترين هسته

H1
1 ،O8

17 ،N7
14 ،C6

13 ،H1
2، F 9

هايي كه اسپين اتم هيدروژن معمولي داراي اسپين است. براي هسته . هسته19

گردد، كه تعيين مي Iمجاز، كوانتايي بوده و بوسيله عدد كوانتومي اسپين هسته  دارند، تعداد حالات اسپين

، تعداد حالات اسپين مجاز Iاين عدد يك ثابت فيزيكي براي يك هسته است. براي يك هسته با عدد كوانتومي 

2I+1  بوده كه از+I  تا–I گيرد. حالات اسپين به صورت زير خواهد بود:را در بر مي 

-I, (-I+1), …, (I-1), +I 

 اند.داده شده 8اعداد كوانتومي اسپين چند هسته در جدول 

 8جدول 
  هااعداد كوانتومي اسپين تعدادي از هسته

H1 عنصر
1  H1

2  C6
12  C6

13  N7
14  O8

16  O8
17  F 9

19  P 15
31  Cl 17

35  

 4/2 4/1 4/1 4/5 9 9 4/1 9 1 4/1 عدد كوانتومي اسپين هسته

 2 4 4 8 9 9 4 9 2 4 اسپينتعداد حالات 

 

در غياب ميدان مغناطيسي تمام حالات اسپين يك هسته، ترازهاي انرژي برابري دارند و در يك ميدان 

اي باردار بوده و هر ذره باردار مغناطيسي، حالات اسپين انرژي يكساني را نخواهند داشت زيرا يك هسته ذره

 پين است كه بوسيله بار و اس µكند و هسته داراي گشتاور مغناطيسي متحرك خود توليد ميدان مغناطيسي مي
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ها هم جهت ميدان اعمال دهد كه هستهاي هنگامي رخ ميشود. جذب رزونانس مغناطيس هستهآن توليد مي

شده انرژي كرده و جهت اسپين خود را نسبت به آن ميدان تغيير دهند. جذب انرژي فرايند كوانتايي بوده و 

 برابر اختلاف انرژي بين دو حالت موجود است. 

) = hυ1/2E – 1/2-(E = شده جذبE 
و نوع هسته دارد و چون هر هسته نسبت بار به  0Bاين اختلاف انرژي به قدرت ميدان مغناطيسي اعمال شده 

 گويند.مي γجرم متفاوتي دارد اين نسبت را نسبت گردش مغناطيسي 

υ= h )0B, γE = f(Δ 

هاي با قدرت مختلف تابش متناسب آن جذب شده و براي پروتون در ميدان γبا قرار دادن مقادير صحيح 

دهد. فركانس اين نوع تابش در حد امواج راديويي بوده و تنها قادر انتقال اسپين از ترازي به تراز ديگر رخ مي

 است اسپين هسته را تغيير دهد.

گيري از رخ خواهد داد و با بهره MHz 89تسلا باشد رزونانسي در حدود  21/1اگر قدرت ميدان مغناطيسي 

توان محاسبه كرد كه اختلاف انرژي بين دو حالت اسپيني در حدي است كه انرژي حرارتي مي ΔE = hυرابطه 

كسب شده از دماي اتاق براي اشغال اين سطوح انرژي كافي است. اگر چه جدايي بين سطوح انرژي اندك 

راي اندكي مازاد هسته است و اين اختلاف با استفاده معادله توزيع است اما تراز اسپيني با انرژي كمتر دا

 شود. بولتزمن محاسبه مي

 = 𝑒−𝛥𝐸/𝐾𝑇زيرينNفوقاني/N 
فركانس عمل كننده  υثابت گازي مولكولي،  kاختلاف انرژي بين سطوح فوقاني و زيرين،  ΔEدر اين معادله 

هاي مازاد حالت دهد كه با رزونانس دستگاه تعداد هستهثابت پلانك است. اين معادله نشان مي hدستگاه و 

ر هاي رزونانس قويتكنند كه باعث افزايش حساسيت دستگاه و در نهايت سيگنالپايين افزايش پيدا مي

 شوند. مي
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 HNMR 1تغيير مکان شيميايي 1-2

استفاده چنداني در شيمي نداشت . نه  NMRشابه بود ديگر اگر فركانس رزونانس همه پروتونها يك مولكول م

تنها انواع گوناگون پروتونها اغيير مكان شيميايي مختلف دارند بلكه مقدار تغيير مكان شيميايي آنها صفت 

هد. بنابراين مقدار عددي )بر رزونانس مي σاي از مقادير مشخصه نوع آنها است. هر پروتون فقط در محدوده

دهد. تغيير مكان شيمياي يك پروتون اطلاعاتي راجع به نوع پروتوني كه توليد سيگنال كرده مي (ppmحسب 

 آورده شده است. 1هاي عاملي در نمودار ها و محدوده تغيير مكان شيميايي گروهموقعيت نسبي انواع پرتون
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 NMRH1 (2) تغيير مكان شيميايي - 1نمودار 
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 NMR  C13تغيير مکان شيميايي 1-1

تغيير مكان  1كربن تغيير مكان شيميايي پارامتر مهم است. جداول ارتباطي در نمودار  NMRدر طيف 

دهد. در اينجا تغيير مكان شيميايي در محدوده وسيعتري نشان مي TMSاز  ppmرا برحسب  13Cشيميايي 

ppm 449- 9  نسبت به پروتونهاppm 14- 9 شوند. به دليل محدوده وسيع تغيير مكان مشاهده مي

 (.2دهد )تغير مكان شيميايي متفاوت ميشيميايي تقزيبا هر اتم كربن نامعادل در يك مولكول يك قله با 

 C NMR13 (2)تغيير مكان شيميايي  -1نمودار 
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 FIDطيف و  -1-2

شوند. هاي برانگيخته نمونه دريافت و پس از تبديل فوريه با اسپكترومتر ثبت ميهاي نشري از اتمسيگنال

آيند. بين دو جمله دست ميبه هاداده در اين فرايند نام دارد. 2اكتساب NMRهاي فرايند دريافت سيگنال

ها به صورت خام دريافت بايد تمايز قائل شد. در زمان اكتساب داده  FIDدامنه زمان و دامنه فركانس در 

در شكل پايين نمايش  FIDنام دارد. يك سيگنال نوعي  5)زوال القاي آزاد( FIDشوند و سيگنال دريافتي مي

 داده شده است.

 

ز تبديل كار با استفاده ا اينبتواند به طور مفيد آناليز شود بايد به دامنه فركانس تبديل شود.  FIDبراي اينكه 

طيف تبديل  در را به فركانس FIDتبديل فوريه عملگر رياضي است كه گيرد. انجام مي ftفوريه با علامت 

دهد در حاليكه طيف تغييرات شدت را نسبت به تغييرات شدت با زمان را نشان مي FID سيگنال كند.مي

به طور معمول روي تبديل فوريه يكي از مهمترين عملگرهاي پردازشي است كه دهد. فركانس نشان مي

 گيرد. هاي خام انجام ميداده

                                                           
4 acquisition 
5 Induction DecayFree  
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 NMR هاي مختلف دستگاهآشنايي با بخش
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 ايمني انجام کار 1-1

 :نند از الزامات آن ميرعايت نكات ايمني براي تمام كساني كه با دستگاه روزنانس مغناطيس هسته كار مي

 باشد.

كساني كه در تماس با دستگاه ابررسانا رزونانس مغناطيس هسته هستند بايد از نكات ايمني و مستندات در 

 مورد مغناطيس آگاهي كافي داشته باشند. 

هاي لازم در زمينه الزامات داده شود. ضروري است به افرادي كه با اين تجهيزات در ارتباط هستند بايد آموزش

شوند اي واضح در معرض ديد قرار داده شود و به افرادي كه وارد منطقه خطرناك ميهها و آگهيكه يادداشت

 هشدار اكيد داده شود. 

با الزامات و استانداردهاي لازم آورده شده است. الزامات مربوط به رعايت  NMRنمونه آزمايشگاه  8در شكل 

 نكات ايمني آزمايشگاه در گزارش و مستندات مربوطه به طور كامل آورده شده است
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 با رعايت اصول ايمني NMRنمايي از آزمايشگاه  -2شكل 
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 NMRاجزاي دستگاه  1-1

 هاي زير تشكيل شده استر از قسمتاسپكترومت

 باشند.مي BSMSاپراتور كنسول: شامل كامپيوتر ميزبان، كيبورد، مانيتور و كيبورد  -1

 باشد.كنسول: شامل سخت افزارهاي الكترونيكي مي -4

 هستند. 7و پراب (HPPR)، پرآمپلي فاير 8سيستم مگنت: شامل سيستم شيم -2

ها ز دادهآنالينجام آزمايشات و شود. طراحي و اموارد عملكرد طيف سنج بوسيله اپراتور كنسول كنترل ميتمام 

هاي اپراتور كنسول شوند. مهمترين بخشكند كنترل مياز طريق دستوراتي كه اپراتور دركنسول وارد مي

 عبارتند از:

هاي آناليز بر روي آن و كنترل داده Top Spinكامپيوتر ميزبان: يك كامپيوتر شخصي است كه اجراي برنامه 

 ها تمام عملگرهاي مربوط به دستيابي به داده شوند.انجام مي

ها و دستورات از كامپيوتر محلي به سيستم كنترل انتقال دادهجهت  :AQSاتصال محلي كامپيوتر ميزبان به 

 شود.دستيابي به اطلاعات از اتصال محلي استفاده مي

)قفل   Lockسيستم را با آنند دهد كه بتوااين دستگاه به استفاده كننده امكان مي : BSMSسيستم كيبورد

كند همچنين كارهاي اساسي مثل وارد كردن نمونه به داخل دستگاه و خارج كردن آن با اين  Shimو  كردن(

 گيرد. سيستم انجام مي

 عبارتند از BSMSمهمتري كارهاي كيبورد 

                                                           
6 Shim 
7 Probe 
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1- Lock  كردن سيستم 

 كنترل وارد و خارج كردن نمونه از مغناطيس -4

 (shimming)تنظيم جريان در سيستم شيم در دماي اتاق  -2

 نشان دادن سطح هليم مغناطيس -2

 CPU BSMSبه  BSMSاتصال كيبورد 

خاموش شود اتصال دوباره بايد برقرا شود. در اين  BSMSكنسول وصل شده است اگر  BSMSكيبورد به 

شود. در صورتيكه خطايي نباشد پس بر روي صفحه كيبورد ديده مي  Booting and connectingهنگام پيام

 شود. از اين پيغام اتصال برقرار مي

  كنسول

رهاي بيشتر سخت افزاتواند به صورت تك ورودي يا دو در ورودي باشد و اين قسمت ميبسته به نوع سيستم 

 ،AQSهاي اساسي آن شامل الكترونيكي مربوط به طيف سنجي مدرن را در خود جاي داده است. قسمت

BSMS ،VTU .و انواع آمپلي فايرها هستند 

 و پراب shim ،HPPRمغناطيس، سيستم 

حفاظت از سيستم ابر  كند. برايايجاد مي NMRيدان مغناطيسي مورد نياز را براي القا در انتقالات ربا مآهن

 شود. سانا هسته مغناطيس در دماي بسيار پايين با استفاده نيتروژن مايع و هليم مايع سرد مير

ها به نام در دماي اتاق در انتهاي پايين مغناطيس قرار گرفته و داراي مجموعه اي از كويل shimسيستم 

(shim coil)  اد ها ايجطريق از بين بردن تمام ناهمگوني زيدان مغناطيسي را اماست كه بيشترين همگوني
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شود. تنظيم مي NMRبا بهينه كردن سيگنال  BSMSدر دماي اتاق از طريق كيبورد  shimجريان كند. مي

 پذيري و حساسيت طيف دارند. تأثير زيادي در تفكيك shimتنظيمات 

 

 

 HPPRو  shimمغناطيس، سيستم 
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 )قفل مغناطيس( Lockمعرفي سيستم  1-8

آن است كه قدرت ميدان مغناطيسي در اطراف نمونه در طول انجام آزمايش كردن سيستم  Lockهدف از 

هاي فركانس دقيق سيگنال NMRهاي خارجي تغيير نكند. در آناليز كاملاً ثابت بماند و به دليل ناهمگوني

مستقيم با ميدان مغناطيسي دارند و اگر ميدان  ها رابطهشوند كه اين فركانسگيري مينشري از نمونه اندازه

تغيير كند فركانس نيز متفاوت خواهد بود بنابراين كاربر بايد اطمينان داشته باشد كه قدرت ميدان در طول 

 Lockسيستم شود. گفته مي (Locking)شود كه به آن قفل كردن نمونه انجام آناليز به همان اندازه حفظ مي

سنج جداگانه است كه براي مشاهده دوتريم طراحي شده است. لازم به ذكر است كه در واقع خود يك طيف

سخت افزار  SGU، BSMSبا سيستم  AVANCEشوند. هاي مورد نظر دور ميهاي دوتريم از فركانسسيگنال

منتقل  HPPRوتريم را به مدول داي فراهم كرده كه به طور جداگانه را به گونه Lockمورد نياز براي اجراي 

 .شود ريخته شوداي كه آناليز ميمقداري دوتريم بايد داخل نمونه كند.را دريافت مي Lockكرده و سيگنال 

ره درصد بسيار زيادي از در حلال دوتشود. حلال دوتره انجام مي اين كار به راحتي با حل كردن نمونه در

 d، 6d-DMSO-هاي دوتريم معمول شامل: كلروفرماند. برخي حلالشدها بوسيله دوتريم جايگزين ههيدروژن

 هاي ديگر هستند.و بسياري از حلال 6d ،O2D-، بنزن

هاي نشري دوتريم با اندازه معين از مغناطيس به طور دقيق مشخص است. بنابراين اگر قدرت فركانس سيگنال

ن فركانس نشر كند. اگر قدرت ميدان تغيير كند ميدان درست باشد هر هسته دوتريم در نمونه بايد در اي

قرار دارد استفاده  BSMSكه داخل قفسه  گيرندهاز يك  Lockسيستم فركانس دوتريم نيز تغيير خواهد كرد. 

 ده در گيرن كند.كند تا فركانس دوتريم را نمايش دهد و براين اساس قدرت ميدان مغناطيس را تنظيم ميمي
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اي طراحي شده كه تا وقتي كه قدرت ميدان صحيح باشد )فركانس دوتريم در جاي به گونه Lockسيستم 

شود. اما اگر قدرت ميدان تغيير كند، جريان در انجام نميصحيح باشد( هيچ گونه تنظيماتي در اين زمينه 

 قدرت كند و منجر به بازگشتمغناطيس قرار گرفته تغيير مي Shimسيسم پيچ مخصوص كه داخل سيستم 

شود. از اين رو كاربر گيري مياندازه فركانس چندين هزار بار در ثانيهشود. ميدان به مقدار صحيح آن مي

 ثابت است. تواند اطمينان داشته باشد كه ميدان در حين انجام دستيابي به دادهمي

Lock كردن نمونه 

در  Lock شوند. كاربر با استفاده از كامنتكردن نمونه به طور دستي انجام مي Lockتمام مراحل مربوط به 

بسته به حلال دارد.  Lockكند. فركانس و قدرت سيگنال مي Lockمحل كامنت حلال نمونه را در جدول 

 هايو فركانس هستند كه براي هر حلال داده Lock power ،gainدر تاپ اسپين   Lockپارامترهاي تنظيم 

ها و مقادير ميدان مغناطيسي اي از فركانسبه سرعت با روبش در دامنه BSMSمتناسب با آن وجود دارد و 

 نشان داده شده است. Lockنوعي سيگنال  7شكل در  كند.مي  Lockآن را پيدا و

 
 Lockسيگنال  -7شکل
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شود. زماني كه شود حلال انتخاب مياي كه باز ميرا نوشته و در پنجره Lockسيستم كامنت  Lockبراي 

هاي اورلپ شده به صورت خطوط افقي راست شد پيغام دريافت ميشود. در اين حالت سيگنال Lockسيستم 

 شوند. ديده مي Lockدر پنجره 

 دهد.شدن سيستم را نشان مي Lockنمودار پس از  5شكل 

 
 شدن سيستم Lock ازسيگنال پس  -1شکل 
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 پراب 1-7

دريافت  و هاي راديويي براي برانگيخته كردن نمونهطرحي پراب به منظور نگه داشتن نمونه، انتقال سيگنال

 شود.انجام مي RFهاي ويژه پيچبا استفاده از سيم نالباشد. انتقال و دريافت سيگآن مي پاسخ نشري از

هاي محور سيگنالهمهاي در دماي اتاق قرار گرفته است. كابل Shimپراب در پايين مگنت و داخل سيستم 

ها كابلكنند. را از نمونه به گيرنده منتقل مي NMRهاي فاير به پراب سيگنالبرانگيختگي را از كنسول آمپلي

. وندش( كه در كنار پايه مغناطيس قرار دارند مسيريابي ميHPPRفايرها )در آمپلياي از پيشاز طريق مجموعه

نشان داده  2طرح پراب در شكل  لازم هستند. NMRهاي بسيار ضعيف فايرها براي تقويت سيگنالآمپليپيش

 شده است.

 
 شمايي از پراب -2شکل 
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 NMR آماده سازي نمونه و تنظيمات دستگاه
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 NMRآماده سازي نمونه  -2-1

براي حل اين مشكل  شوند،ها پهن ميشود سيگنالاستفاده مي NMRزماني كه از نمونه جامد در تكنيك 

آيد كه نمونه تا حد ممكن شود. بهترين نتيجه زماني بدست ميحل شده و وارد فاز مايع مي نمونه در حلال

كنند و در حالت بدتر هاي ناشي از ناخالصي در بهترين حالت طيف را پيچيده ميخالص باشد. سيگنال

يدان توانند محذف شوند زيرا مي هاي مغناطيسي بايدمچنين ناخالصيدهند. هرا تغيير ميي هاي اصلسيگنال

با  توانهاي جامد را مي. ناخالصيسنج شوندطيفو باعث تخريب وضوح مغناطيسي را تحت تأثير قرار دهند 

  ها را كامل خشك كرد تا در صورت داشتن آب خشك شوند.صاف كردن جدا كرد و نمونه

 تخاب حلالان-

است. از آنجا كه دوتريم هسته  پس از خالص سازي و خشك كردن نمونه، مرحله بعد انتخاب حلال مناسب

شوند. )حلال دوتره شود . نمونه معمولاً در حلال دوتره حل مياست كه بيشتر استفاده مي  (Lock)قفل كننده

 هاي آن بوسيله اتم دوتريم جايگزين شده است(. هيدروژن %00حلالي است كه بيش از 

 حلاليت-

پيدا  شهر چه حلاليت نمونه در حلال بيشتر باشد بهتر است. با افزايش حلاليت نمونه حساسيت آزمايش افزاي

 كه مقدار نمونه كم باشد حلاليت بالا مهم است. كند. همچنين در صورتيمي

 مزاحمت سيگنال حلال با طيف نمونه:

كند. پيك حلال دارد كه ناحيه طيف مربوطه را در آن قسمت دچار ابهام مي NMRحلال به ناچار سيگنال 

 نبايد با سيگنال نمونه همپوشاني داشته باشد.
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 دماييوابستگي -

شوند نقطه ذوب و جوش حلال مهم است. زيرا در آزمايشاتي كه در بالاتر يا پايين تر از دماي اتاق انجام مي

 حلاليت به تغيير دما وابسته است.

 ويسكوزيته-

 هر چه قدر ويسكوزيته حلال كمتر باشد قدرت تفكيك آزمايش بهتر خواهد بود.

 قيمت

هاي دوتره حلال مهم است. هر چه تعداد اتمشوند، قيمت گيري مياندازه NMRاز آنجا كه تعداد زيادي نمونه 

 كند. بيشتر باشد قميت افزايش پيدا مي

 آب حلال-

ب آب هستند و هر چه زمان ها جاذجزئي آب هستند. و بيشتر آنداراي مقداري  NMRهاي عموماً تمام حلال

كم  NMRت پيك آب بيشتر باشد كيفيت طيف كنند. هر چه شدبيشتري باقي بمانند آب بيشتري جذب مي

 شود. مي

 NMRلوله آزمايش نمونه 

ين بردن ث از بيش بايد بچرخد. چرخش اسپيني باعشود بسته به نوع پراب و نوع آزماكه نمونه آناليز ميزماني

شود. از معايب چرخش شده و در نتيجه باعث بهتر شدن وضوح طيف مي yو  xهاي ميدان در جهت ناهمگوني
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هاي مبهم )مشابه پيك( در را نام برد. اين سيگنال 6توان حضور سايه هاي ناشي از چرخش اسپيناسپين مي

ك يها اغلب در دو طرف شوند. اين پيكنتيجه مدولاسيون ميدان مغناطيسي در فركانس اسپيني ايجاد مي

ها متناسب با شوند. شدت اين پيكبا شدت يكسان و به مقدار عددي سرعت اسپين ظاهر مي رگپيك بز

بالاتر و  Hz 49باشد شاهد دو سايه در فاصله  Hz 49. در صورتيكه سرعت اسپين اصلي است شدت پيك

 پايين تر از پيك اصلي هستيم.

 به كيفيت لوله آزمايش وابسته استها اجتناب ناپذير است، اندازه آن NMRها در طيف در حاليكه وجود سايه

 ها ناشي از عدمعموماً اندازه بزرگ سايهاي كامل داشته باشد. ال لوله نمونه بايد تقارن استوانهدر حالت ايده

ايد هاي نمونه بولهها را بالا برد. لهاي آزمايش است و براي جلوگيري از ايجاد آن بايد كيفيت لولهتقارن لوله

 . شستشويبا برس شستشو داده شوندنبايد  NMRهاي لولهو غبار و خراش باشند.  تميز و عاري از هر گونه گرد

ها، استفاده از التراسونيك براي حل كردن تمام با حل كردن در استون و آب و ساير حلال NMRهاي هلوله

ا همحلوهاي اسيدي و بازي قوي لولهتميز نشود با استفاده از  موارد در صورت وجود و در صورتيكه باز هم لوله

نباشد.  C 199°توان در آون خشك كرد اما دماي آون بايد بيشتر از را مي NMRهاي گردند. لولهتميز مي

 است.  در انتهاهمچنين بهترين حالت خشك كردن لوله عبور آن از جو نيتروژن 

 

 روش آماده سازي نمونه 8-1

شود تا فاقد هر گونه گرد و غبار و  NMRوارد لوله  نصاف كردپس از  NMRمحلول  بهتر است كه نمونه

 ناخالصي باشد. 

                                                           
8 Spinning sidebands 
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شود. حلال حل مي mL 8/9از نمونه در  mg 49، حدود  mm 5هاي ي جامد و لولهاهدر نمونه -1

 شود. حلال حل مي %69از نمونه در  %49هاي مايع نمونه

شود. بايد )تترامتيل سيلان( به عنوان استاندارد داخلي به نمونه اضافه ميTMS از  1/9حدود %  -4

 هاي با دشت بالا در طيف باشد.كوچكتر از اغلب پيك TMSمطمئن شويد كه سيگنال 

 شود. نمونه از طريق سيست پاستور كه كاملا خشك و تميز است به لوله منتقل مي -2

 cmشود به طوريكه در نهايت عمق نمونه در داخل تيوپ حلال دتره به نمونه اضافه  mL 4/9حدود  -2

 باشد. 2-2

د درب، توجه كني درب نمونه را گذاشته و براي جلوگيري از تبخير حلال آن را با پارافيلم سيلد كنيد. -5

 .گذارنداين صورت بر روي طيف تأثير مي رمتقارن بر روي لوله باشند در غي پارافيلم و برچسب

 (Shiming)شيم کردن  8-8

Shim ميدان شود تا همگونيكردن فرايندي است كه تنظيمات جزئي در ميدان مغناطيسي انجام مي 

ار كه شود. هر بمغناطيس به بهينه برسد. بهتر كردن همگوني منجر به بهتر شدن كيفيت و وضوح طيف مي

شود كه پراب باعث ميدر هر  Shimرا دوباره انجام داد. ذخيره كردن  Shimشود بايد نمونه يا پراب عوض مي

 صرفه جويي شود.  Shimدر زمان 

شود كه در سيستم شيم در دماي اتاق در پايين مغناطيس قرار هاي شيم كنترل ميپيچشيم بوسيله سيم

همه  دارد. BSMSها بسته به نوع سيستم پيچتعداد سيم شود.م ميتنظي BSMSكيبورد اين كار با اند و گرفته

 BSMSهستند و كليدهاي آنها در پايين كيبورد  XZ, X, Y,…2Z, Z ,هاي جبري مانند ها داراي عبارتآن
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ميدان مغناطيسي يك ميدان سه بعدي است و نامگذاري عددهاي جبري متناسب با جهت ميدان  قرار دارد.

 است.

بيشترين  gainو  Lock power ي ازدر مقدار ثابت Lockهمگون كردن ميدان در صورتي است كه سيگنال 

ددي كنند كه بيشتري مقدار عاي تغيير ميمقدار را در روي صفحه نشان دهد. مقدار عددي محورها به گونه

 بالاتر نرود.  Lockمشاهد شود و سيگنال از هر محور 

 9تنظيم و تطيبق پراب 8-7

انسي وجود دارد كه در آن كند. فركهاي منتقل شده به آن تغيير ميحساسيت پراب با فركانس سيگنال

 هاي تنظيم كننده دربه علاوه اين فركانس بوسيله خازنرسد. حساسيت پراب به بيشترين مقدار خود مي

گيرد كه بالاترين گردد. در تنظيم مدار پراب در حالتي قرار ميتنظيم مي داخل مدار پراب در محدوده خاص

ايجاد شود. هر سيم پيچ در پراب به طور  (…,SFO1, SFO2)هاي انتقال حساسيت فركانس در فركانس

 يابد.جداگانه تنظيم و تطيبق مي

ام كند و تنظيم آن دوباره بايد انجدر صورتيكه پراب عوض شود، فركانس انتقال به طور چشمگيري تغيير مي

ست و زياد نيهاي آلي در صورتيكه پراب عوض نشود تغييرات فركانس انتقال در كارهاي روتين با حلالشود. 

صورتيكه  ندارد. معمولاً درپراب كه در ابتدا تنظيم شده تا جايي كه تغييرات زياد نباشد نيازي به تنظميم مجدد 

ه هر بنسبت به فركانس اصلي تغيير كند پراب نياز به تنظميم مجدد دارد.  Hz 199انتقال بيش از  فركانس

و از  كنداي به هسته ديگر تغيير ميبه ميزان زيادي از هستهفركانس انتقال  19هاي با پهناي باندحال در پراب

رسد به تطبيق شامل حداكثر قدرتي كه به پايه پراب مياين رو با تغيير هر هسته نياز به تنظيم مجدد دارد. 

                                                           
9Tuning and Matching the probe 
10 Broadband 
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 همان صورت تا بالاي پراب امتداد پيدا كند و شاهد افت قدرت فركانس در طول محور عمودي پراب نباشيم.

فايرهاي يتمام آمپل گردد.فاير برميكند كه كمترين قدرتي كه به پايه پراب ميرسد به آمپليمين مياين تض

اهم دارند. بنابراين بهينه تطبيق زماني است كه  59اند كه آمپدانس خروجي اي طراحي شدهبروكر به گونه

 اهم باشد. 59ها آمپدانس پراب به همراه تمام كابل

كار  HPPRاهم در  59كابل با مرجع  14سيگنال ضعيف به پراب و مقايسه پراب و ايمدانسنتقال با ا 11واب

 WBSWروي دامنه با اندازه پارامتر و... است اما روبش  SFO1، SFO2مركز فركانس منتقل شده  كند.مي

منه اآيد كه شبيه منحني مدار رزونانس است و به سادگي ددر نتيجه آن منحني بدست مي شود.تعيين مي

 دهد.سيگنال انعكاسي را در مقابل فركانس نشان مي

تطبيق كردن شامل تنظيمات پراب است كه در آن مينيمم منحني روي محور افقي قرار بگيرد. و با محور 

 فركانس در جهت افقي تماس برقرار كند.

  با تنظيم پراب خط فركانس انتقال بر روي مركز منحني كه در صفحه است قرار بگيرد.

شوند. اين خورده است انجام مي Mو  Tبرچسب هاي انتهايي پارب كه بر روي آنها نحوه تنظيم از طريق پيچ

 مياي از هر سيم پيچ داخل پراب قرار دارد. تنظپيچ ها براي شناسايي به صورت رنگي هستند و جفت جداگانه

هينه كردن هر دو آنها بر هم منطبق در روي محور افقي و تطيبق بر روي محور عمودي قرار گرفته و پس از ب

 شده و خط بر روي مينمم منحني قرار ميگيرد.

شود و زماني كه بهينه تنظيم و تطبيق باشد هر دو هم نمايش داده مي HPPRعلامت تنظيم هر دو بر روي 

 شوند.خطوط عمودي و افقي برچسب خورده بر روي آن به رنگ سبز روشن مي

                                                           
11 wobb 
12 Impedance 
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 نشاد داده شده است. 4در شكل  HPPRتنظيم و تطبيق و شكل آنها بر روي  مربوط بهمختلف هاي منحني

 

 هاي مختلف ممكنمنحني هاي تنظيم و تطبيق در حالت -4شکل 

WBST  بايت زمينه آن است. 1945)تعداد مراحل روبش( در دستگاه 

WBSW   پهناي روبش بر حسبMHz  .استMHz 2 .زمينه دستگاه است 

 اين اعداد را متناسب با شرايط تنظيم و تطبيق تغيير داد تا بهينه منحني بدست آيد.توان هر كدام از مي
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 روش واب کردن 8-1

 بر روي آخرين فركانس انتقال اطمينان حاصل كنيد. SFO1از تنظيم بودن  -

 را در محل كامنت برنامه وارد كنيد Wobbكامنت  -

 را بزنيد. Stopپس از اينكه تنظيمات كامل شد دكمه  -

 18هامجموع داده اکتساب 8-2

 هاجمع آوري داده

شوند كه دسته بندي و طبقه بندي كردن هر ها ايجاد ميبا استفاده مداوم از اسپكترومتر حجم زيادي از داده

شود مي ها باعثبندي منظم دادهكنند لازم است. طبقهكدام به ويژه زماني كه چند كاربر از دستگاه استفاده مي

 بعدها آسانتر شود.ها كه دسترسي به داده

DIR هاي زيادي دارند، هايي كه داده)دايركتوري سطح بالا(: در سيستمDIR اي است كه هر كاربر مشخصه

 تواند دايركتوري خود را ايجاد كند.مي

User  شود.براي هر كاربر در يك اسپكترومتر يم يوزر تعريف مي 

Name شود. هر داده داراي دو سري از شود نام انتخاب ميميگيري براي هر نمونه كه توسط كاربر اندازه

 گيرياست. زماني كه يك نمونه با شرايط مختلف اندازه 15هاي پردازش شدهو داده 12هاي خامها شامل دادهداده

متفاوت ذخيره شوند و در صورتيكه براي يك نمونه انواع آناليزها انجام شود  EXPOشود هر كدام با شماره مي

 شوند.متفاوت ذخيره مي PROCNOبا شماره  هر كدار

                                                           
13 Acquisition Data set 
14 Raw data 
15 Processed data 
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شود كه مشخصات باز مي 7پنجره مطابق شكل  edcشود كه با نوشتن كامنت براي هر نمونه فايلي ايجاد مي

 شوند.ها در آن ذكر ميو آدرس داده

 edaspپارامترهاي  8-4

به عنوان مثال زماني  دستي نمود.هاي خاص تنظيم توان براي انجام آزمايشاسپكترومتر را مي edasp18پارامتر 

 فرستند.فاير را ميكنند كه سيگنال متناسب آمپليتوانند وسايلي شبيه مسير ياب تهيه ميكه تنظيم شدند مي

 دهد.را در تاپ اسپين نمايش مي edaspمنو  6شكل 

                                                           
Edit acquisition spectrometer parameters16 
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 edasp منو -3شکل 

 

هاي مختلف مورد بررسي انجام هاي گوناگون روي هستهدهد كه طراحيبه كاربر اين امكان را مي edaspجمله 

 دهد.انجام مي HPPRو  out putنتخاب صحيح آمپلي فاير مناسب، آمپلي فاير ادهد. و اين كار را با 

 موارد زير بايد مورد توجه قرار گيرند:
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هاي كسب شده )در جدول ( به دادهedaspهر نوع تغيير در پارامترهاي اسپكترومتر )با استفاده از  -

edaشوند.( منتقل مي 

هر نوع تغيير در تنظميات پارامتر اكتساب )مانند فركانس( تنها به پارامترهاي اسپكترومتر منتقل  -

  edspوارد شود نه  edaspشوند. اگر مي

 گردند.يه برميوارد شود تنظيمات به حالت اول edspپس از انجام تغييرات در پارامترهاي اكتساب اگر  -

 كنند.شروع به انجام مي goيا  zg ،gsها پالس انتقال با كامنت هاي پس از تنظيم كردن تمام رابط

 فركانس

قرارد دارند.  SFO3و  SFO1 ،SFO2هاي يك، دو و سه به ترتيب در هاي سيگنالهاي انتقال در كانالفركانس

 نشوند.ها ممكن است به طور مستقيم تنظيم اين فركانس

 .BF3و  BF1، BF2 شوند.نسبت به فركانس اصلي كنترل مي 17هاي انتقالي با تنظيم افستفركانس

SFO1 = BF + offset 

 OFSH1 ،OFSX1، OFSF1ها با نشانه شود. افستفركانس انتقال به طور اتوماتيك بوسيله كاربر تنظيم مي

 شود فركانساند. زماني كه هسته مشخصي انتخاب ميشدههاي قراردادي فهرست و غيره هستند. بر اساس نام

 گردد.اصلي متناسب آن به طور خودكار تنظيم مي

 آزمايشپارامترهاي  8-3

 شود. برانگيخته مي RFهاي متوالي و دقيق تعريف شده نمونه با استفاده از پالس NMRدر آزمايش 

                                                           
17 Offset 
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هاي مختلف كنند. در تمايز بين برنامهها با تأخير تفرق پيدا ميتوالي با برنامه پالس تعريف شده و عموما پالس

در آزمايشات  Zg30شود. برنامه پالس وارد مي PALPROGشوند. نام آن در قسمت هر كدام با يك نام بيان مي

NMR شود. يك بعدي عموماً استفاده مي 

mod-AQ 

با  AVANCEهاي اكتسابي چگونه بين دو كانال دريافتي تقسيم شوند. در سيستم كند كه دادهمشخص مي

 شود.انتخاب مي DQDمعمولاً  SGUسيستم 

TD: Time domain data size 

شامل تعداد  TDآيند. مقدار عددي هاي نشري نمونه قيب از انجام هر چيزي به صورت ارقام در ميسيگنال

 است. K82يا  24، 18باشد. عموماً مقدار آن را بسازند مي FIDارقام نقاطي كه نمونه و 

NS: Mumber of Scans 

مشخص  NSبهتر شود. تعداد انجام اين آزمايش با  شود تا كيفيت طيفانجام مي ني اسكنتعداد معي NMRدر 

 شود. مي

DS: Number of Dummy scans 

ها هستند قبل از اينكه هيچ سيگنالي از نمونه نشر شود هايي كه براي كسب دادهتعدادي پالس مشابه پالس

ها دهند كه به حالت تعادلي و پايدار برسد. اين پالسها به نمونه اجازه ميشوند. اين پالسبه آن منتقل مي

Dummy scan  كنند. تعداد شوند و هيچ دادهايايجاد نميناميده ميDS  و بسته به زمان آسايش نمونه

 نفوذپذيري گرمايي آن است.
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PARAMODE: Parameter set Mode 

 

 گردد.تنظيم مي 3Dو  1D ،2Dروي  NMRبسته به نوع آزمايش 

SW: Spectral Width 

دهد. شود. پهناي فركانس طيف مورد آناليز را نشان ميميهم خوانده  sweep widthاين پارامتر گاهي اوقات 

هاي دامنه در پهناي دهد. همه فركانسها را بيش ار تك فركانس نشر مياي از فركانسعموماً نمونه دامنه

 گيرند.طيف قرار مي

AQ: Acquisition time 

ين پارامتر به طور خودكار بر . اهاي يك اسكن استزمان مورد نياز براي كسب يك دادهزمان اكتساب مدت 

 گردد. تنظيم مي SWو  TDاساس مقدار 

 اكتساب آورده شده است. برخي از پارامترهاي 0 در شكل
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 اكتساب نمايش گرافيكي برخي پارامترهاي -9شکل 

 
FIDERS: FID Resolution in Hertz (per point) 

است. طيفي  SWH/TDگردد. مقدار آن تنظيم مي TDو  SWHاين پارامتر به طور اتوماتيك بر اساس مقادير 

اي از نقاط متصل بهم با خط راست است. بنابراين هر نقطه شود مجموعهكه بر روي صفحه نمايش داده مي

 نام دارد. FIDهد كه تفكيك دامنه فركانسي را نشان مي

FW: Filter Width 

ده است. تنظيمات آن طوري است كه هر سيگنال به طور اتوماتيك تنظمي ش SWعموماً فيلتر بسته به مقدار 

 كند.پهناي طيف باشد را حذف ميورودي كه خارج از محدوده 
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RG: Receiver Gain 

RG  پارامتر بسيار مهمي است كه جهت اتصال ميدان نوسانFID  به محدوده ديناميكي ديجيتال كننده

بايد كم  RGاز بالا يا پايين صفحه قطع شود  FIDگردد. اگر تعيين مي FIDبا بازرسي  RGباشد. صحت مي

 شود.

 دهد.خيلي زياد باشد نشان مي RGرا زمانيكه  FID 17شكل 

 
 خيلي بالا باشد. RGزمانيكه  FIDنمايش  – 17شکل 
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 مدت زمان

P(us): P0 – P63 

مي توانند در يك برنامه پالس گنجانده شوند. واحد پيش فرض پالس ممكن  82مجموعه اي از عرض 

هميشه به عنوان پالس تحريك كننده استاندارد  p1شود. پالس نوشته مي msميكروثانيه است و به صورت 

 شود. استفاده مي 09
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 NMR ثبت طيف
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 HNMR1طيف گيري  7-1

 دهيمحلال دوتره حل كرده و مراحل زير را انجام مي mL 8/9از نمونه جامد را در  mg 49حدود 

 قرار دادن نمونه در محل و روشن كردن اسپين   -1

4- Lock  كردن طيف نمونه 

 تنظيم و تطبيق نمونه  -2

2- Shim   كردن نمونه به بهينه كردن پارامترهايz ،2z ...و 

 هاي نمونهمحل جديد براي جمع آوري دادهايجاد   -5

 شود.انتخاب مي HNMR1گزينه  rparدر  -8

 خواندن پارامترهاي استاندارد و تغيير در صورت نياز -7

 getprosolبا كامنت  prosolخواندن  -6

 rgaبا كامنت   receiver gainتنظيم  -0

 و ... بسته به شرايط نمونه  NS، DS، D1تنظيم  -19

 هابراي جمع آوري داده zgاجراي دستور  -11

كه مربوط به تصحيح فاز هستند و نيز تصحيح  apkو  efpپس از تمام شدن طيف گيري با انجام دستورات 

 آيد.طيف مورد نظر بدست مي ،خط زمينه

 دهد.ها را در حين طيف گيري نشان ميپنجره كسب داده 11شكل 

http://www.ippi.ac.ir/


 NMR   NMR Laboratory آزمايشگاه

 

 پتروشيمي ايرانآدرس : تهران، ضلع شمالي آزادراه تهران به کرج، بعد از پيکان شهر ، بلوار پژوهش، پژوهشگاه پليمر و 

  :www.ippi.ac.irWebsite  77434711دورنگار:   73221189تلفن تماس:   111/17941صندوق پستي: 

 
44 

 

 

 هاي در حال كسبداده -11شکل 

 

 

 CNMR13طيف گيري   7-1

به دو شكل وجود دارد كه جفت شده با پروتون و واجفت شده با پروتون هستند . تمام  CNMR13طيف 

شوند واجفت شده از پروتون هستند تا وضوح و شناسايي سيگنال هاي كربن كه در آزمايشگاه گرفته ميطيف

 هاي بهتر شده و حساسيت بالاتري نسبت به طيفهاي جفت شده دارند.
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 دهيمرا در حلال دوتره حل كرده و مراحل زير را انجام مياز نمونه جامد  mg 29حدود 

 قرار دادن نمونه در محل و روشن كردن اسپين  -1

4- Lock  كردن طيف نمونه 

 تنظيم و تطبيق نمونه  -2

 هاي نمونهايجاد محل جديد براي جمع آوري داده -2

 شود.انتخاب مي NMRC13گزينه  rparدر  -5

 صورت نياز خواندن پارامترهاي استاندارد و تغيير در -8

 getprosolبا كامنت  prosolخواندن  -7

 rgaبا كامنت   receiver gainتنظيم  -6

 و ... بسته به شرايط نمونه  NS، DS، D1تنظيم  -0

 هابراي جمع آوري داده zgاجراي دستور  -19

كه مربوط به تصحيح فاز هستند و نيز تصحيح  apkو  efpپس از تمام شدن طيف گيري با انجام دستورات 

 (.4و 1آيد )زمينه، طيف مورد نظر بدست ميخط 

دكن در حلال -1مربوط به نمونه  DEPTC13NMRو  HNMR1، CNMR13هاي طيف  11 -71 هايشكل

3CDCl  است كه با دستگاهNMR MHz 299 .پژوهشگاه پليمر و پتروشيمي گرفته شده است 
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 3CDCl ،400MHzدكن در حلال -HNMR1 1طيف  -11شکل 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 3CDCl ،00MHz4دكن در حلال -NMRH1 1طيف  -11شکل 
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 3CDCl ،00MHz1دكن در حلال -NMRC13 1طيف  -18شکل 
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 3CDCl ،MHz 100دكن در حلال -DEPTC13NMR 1طيف  -71شکل 
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