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ESPERIMENTO 
NMR

Vedere video dimostrativo



Magnete 
superconduttore

Dewar di He 
liquido

Dewar di N2 
liquido

Qui si mette il tubo col
campione, un flusso di
aria compressa lo
mantiene in posizione





Solvente: CDCl3 (600-700 µL)

Ø Prelevare il solvente deuterato 
unicamente con pipette pulite.

Ø Non riutilizzare le pipette
Ø Non rimettere nella boccetta il solvente in 

eccesso



https://www.isotope.com/use
rfiles/files/assetLibrary/NMR_
solvents_data_chart_&_stora
ge.pdf



Solidi: 10-20 mg, due punte di spatola
Liquidi: una goccia
La soluzione deve essere limpida

Solvente: CDCl3 (600-700 µL)

Microfiltrazione !!!!

Altezza 5 cm
0.6-0.7 mL



Na2SO4

cottone

Fase solida

Soluzione da filtrare

Tubo NMR

Prepara in un 
vial pulito  la 
soluzione di 
campione in 0,7 
mL in solvente 
deuterado
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Microanidrificazione in pipetta



G3A-01Scrive nella parte superiore con 
pennarello il codice del 
campione,
Oppure utilizza un pezzettino di 
carta (che dopo devi togliere!!!) 

Pulire la parte esterna del tubo 
con un fazzoletto morbido 





Bsms keyboard

Computer with Bruker
topspin software
(gratuito per studenti e 
docenti da bruker.com)
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Azionare di nuovo «LIFT»

Eventualmente iniziare la rotazione premendo «spin»



















vacuum





NMR AD ONDA CONTINUA



L'NMR a onda continua (Continuous Wave NMR) è un metodo di spettroscopia Risonanza Magnetica Nucleare (NMR) in cui 
un campo magnetico statico viene mantenuto costante e una singola frequenza di radiofrequenza (RF) viene variata o un 
campo magnetico statico viene variato mentre la frequenza RF è costante. La risonanza si verifica quando l'energia della 
radiazione RF corrisponde alla differenza di energia tra gli stati di spin dei nuclei, risultando in un assorbimento del segnale
e la registrazione di uno spettro che mostra la frequenza o il campo magnetico al momento della risonanza.
Come funziona
1.Campo Magnetico e Spin Nucleare: I nuclei degli atomi (come i protoni dell'idrogeno) si comportano come piccoli 
magneti. Quando immersi in un forte campo magnetico, questi nuclei si allineano in due stati di spin: uno parallelo al campo 
e uno antiparallelo.
2.Stimolazione RF: Le due condizioni di spin hanno differenze di energia. Per osservare la risonanza, si utilizza una 
radiazione elettromagnetica di frequenza specifica, o radiofrequenza (RF).
3.Due Modi Operativi:

1. Scansione di Frequenza: Si applica un campo magnetico statico costante al campione, mantenendo un impulso a 
frequenza costante. La frequenza dell'impulso RF viene quindi gradualmente variata fino a quando l'energia 
dell'impulso non corrisponde esattamente alla differenza di energia tra i due stati di spin nucleare. A questo 
punto, i nuclei assorbono energia (risonanza) e viene registrato un segnale.

2. Scansione di Campo Magnetico: In alternativa, si può mantenere un campo RF costante e variare lentamente 
l'intensità del campo magnetico, sempre fino a quando non si raggiunge la condizione di risonanza.

Perché è stato sostituito dagli strumenti moderni
Gli spettrometri NMR a onda continua sono stati gli strumenti di prima generazione. I moderni strumenti NMR a 
trasformata di Fourier (FT-NMR) utilizzano un approccio più efficiente. Invece di variare lentamente un parametro, gli 
strumenti FT-NMR irradiano il campione con un breve impulso di energia RF che contiene un'ampia gamma di frequenze. 
Questo eccita tutti i nuclei contemporaneamente, producendo un segnale chiamato decadimento a induzione libera (FID). 
Questo segnale viene poi elaborato matematicamente attraverso una trasformata di Fourier per produrre uno spettro 
completo, fornendo molte più informazioni in modo più rapido e completo.



1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ 12.8 (bs, 1H), 7.94 (d, J = 8.1 Hz, 2H), 7.20 (d, J = 8.2 Hz, 2H), 
2.36 (s, 3H).



SICUREZZA



Risonanzia magnetica nucleare

Sarete voi a usare personalmente lo strumento

Fonti di pericolo

§ campo magnetico B0
§ Liquidi criogenici



Classificazione delle zone di rischio



Classificazione delle zone di rischio



Zona ad acceso controllato (ZAC)

• La porta d’accesso al laboratorio NMR è tenuta 
chiusa e dotata di cartelloni che indicano i rischio e 
il divieto d’accesso a personale non autorizzato

• La zona ZAC è all'interno della sala NMR, è 
delimitata da barriere fisiche e accessibile soltanto 
a personale autorizzato



Zona ad acceso controllato (ZAC)

• A questa zona si accede per inserire il campione e 
fare le operazioni di tuning

• La maggior parte degli strumenti moderni 
prevedono un tuning remoto e l’utilizzo di 
autocampionatori



Zona di rispetto (ZR)

• Evitare postazioni fisse
• Evitare macchinari che possano 

interferire col funzionamento dello 
spettrometro



Rischio per liquidi criogenici

Liquidi criogenici

He liquido

Temperatura -269 °C
Inodore, non infiammabile, no tossico

Lesioni da freddo
Sulla pelle provoca lesioni simili 

a bruciature

Soffocamento
QUENCH 



Risonanzia magnetica nucleare

QUENCH

Evaporazione improvvisa di tutto il liquido criogenico dovuta a un 
aumento della temperatura o alla perdita del vuoto



Risonanzia magnetica nucleare

http://www.youtube.com/watch?v=nBVHnZ8tru0



Risonanzia magnetica nucleare

QUENCH

Evaporazione improvvisa di tutto il liquido criogenico dovuta a un 
aumento della temperatura o alla perdita del vuoto

Pericolo di soffocamento

Ci sono strumenti di misura della concentrazione di ossigeno nella sala
NMR

L’evaporazione porta anche ad un aumento della pressione atmosferica
interna che può rendere più difficile l’apertura della porta
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1. In presenza di un campo magnetico
esterno B0 i due stati di spin hanno una
energia diversa.

PRINCIPIO DELLA SPETTROSCOPIA NMR

2. Un strumento NMR utilizza la
transizione tra stati di spin per avere un
segnale. Le transizioni avvengono nel
range delle radiofrequenze

3. Irradiando il campione a una
frequenza esattamente uguale alla
frequenza di Larmor di un nucleo
specifico, avviene uno assorbimento di
energia che da luogo a una transizione
di spin



NMR A IMPULSI / A TRASFORMATA DI FOURIER

Tutti i nuclei di una specie vengono eccitati inviando contemporaneamente tutte le
radiofrequenze entro l’intervallo di interesse (IMPULSO di radiofrequenze). Ad esempio,
per fare eccitare contemporaneamente tutti i protoni di una molecola si inviando
simultaneamente tutte le radiofrequenze entro l’intervallo in cui risuonano i protoni. Una
volta eccitati cessa la radiazione di radiofrequenze e si va a misurare l’emissione di energia
in funzione del tempo.

Come ottengo questo impulso?

Lo strumento NMR invia impulsi di radiofrequenze per tempi nel ordine dei microsecondi



IMPULSO DI RADIOFREQUENZE

1. Il campione viene posto in un campo magnetico B0
2. Invio di impulso di radiofrequenze



FID totale

FREE INDUCTION DECAY (FID)

3. I nuclei riemettono l’energia assorbita producendo un segnale oscillante che decade 
nel tempo e che ha una frequenza uguale alla frequenza di Larmor (FID, Free Induction
Decay)



4. Il FID è registrato ed è convertito in un segnale nel dominio delle frequenze tramite 
operazioni matematiche, la trasformata di Fourier

TRASFORMATA DI FOURIER (FT)



STRUMENTO NMR


