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La RMN en pratique : réduire significativement
le temps d'acquisition d'un spectre COSY
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Parameétrer une expérience COSY requiert :
qplificationt B
Un choix judicieux Cain en Long-range
dejeu\ de COSY... information ” CI_TIS((::%YSY
parametres
Gain en

ésolution Double Quantum Filtered

Sensibilité

Une bonne gestion
Lexpérience = NS X dy X TDingirect du temps
experimental

Résolution
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Une expérience COSY avec filtre double quanta

90° 90° 90°

. L)
S SQ
= Suppression des pics diagonaux de type singulet ) ) bQ ‘ )
- Facilité d'interprétation du spectre accrue ) ZQ'
- Absence de bruit t1 intense 3Q 30
= Absence de perte d'information par rapport a une COSY basique. |
= |es pics diagonaux et de correlations peuvent tous étre phases ITT)

- Amélioration de la qualité du spectre

Sensibilite deux fols moindre que son homologue sans filtre.

© 2023 Bruker Innovation with Integrity | 1 December 2023 | 3



JOURNEE DES UTILISATEURS RMN BRUKER

Une expérience COSY avec filtre double quanta

90° 90° 90°

Suppression des pics diagonaux de type singulet
- Facilité d'interprétation du spectre accrue
- Absence de bruit t1 intense

Absence de perte d'information par rapport a une COSY basique.

Les pics diagonaux et de corrélations peuvent tous étre phases
- Amélioration de la qualité du spectre

Sensibilite deux fols moindre que son homologue sans filtre.
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En mode PH : analyse des multiplets

Couplage A-X actif ' ' Couplage passif

AM -— AX MX
F’W AM AM
!
X M X X
" Un couplage actif produit une tache = Tout autre couplage J a cette paire de spin est passif.
de corrélation avec un profil | produit des multiplets en phase.

composé d'un doublet en anti-

. . = Par conséquent, le profil généré par le couplage actif est répliqué.
phase dans chaque dimension. d profitg P plag plig

Claridge.
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Exemple : éthanol
H.C 0 1
’ i 1 -1
OH 4 1 2 0 -2 -1
5 1 3 2 -2 -3 1
6 1 4 5 0 -5 -4 1
= Tout comme pour 'analyse des multiplets sur n=2 |} n=3
un spectre 1D, il faut tracer 'arbre des ] ’ ¥
F,) . 2xJ «<—> )
correlations. 0 <>
A\ VE J
= Cependant, l'intensité des pics suivra un anti- - ]
triangle de Pascal. | |
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En mode QF

= La conversion SQ / DQ est réalisée grace aux gradients.

= Cette séquence permet une flexibilité du nombre de scans.

= Modifier leur ratio d'intensité permet une conversion SQ / TQ.

> Elimination des singulets et des doublets

Mais, (4enTQ).
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Quelques erreurs a éviter!

- TDindireCt trop petit
- troncature du FID

T
d 4 u%_
! .
P
{ | ¥ )
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l
i [
l4
@
T T T e

= d1 trop court

- artefacts de répétition

F1 [ppm]

F2 [ppm]

BRUKER

= Nombre de scans erroné
- mauvais cyclage de phase

- .4
° R
] = ¥
of -
L] +
L4
T T T T T T T T T T T T
6 4 2 F2 [ppm]
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Comment réduire le temps expérimental ?

= Plusieurs méthodes ont été développées pour réduire le temps nécessaire a l'acquisition d'un spectre 2D.
Lexpérience = NS X di; X TDipgirect

= |'expérience FAST-COSY vise a réduire drastiquement le délai inter-scan (d1).

COSY FAST-COSY

d1=5xT1=1Ta5s d1=0,1s

= | 'échantillonnage non-uniforme permet de réduire le nombre de points TD, giect-

COSY en FT-RMN COSY avec NUS

TD =128 -1k 1D = 2-10
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Echantillonnage non uniforme (NUS)

Echantillonnage Acquisition rapide Reconstruction

des données du spectre

Correction de la phase

Fonction d'apodisation

Prédiction linéaire

texp = NS d,; 1_[ TDindirects

-
»
- L]

BEOROE

Mobli, Mehdi, and Jeffrey C. Hoch.
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FAST-COSY

= Suivre lelien:

https.//www.bruker.com/en/services/bruker-user-library.html

Liquids

The latest contributions available for liquids

—> READ MORE (LOGIN REQUIRED) &

Small Molecules

Results 1-1 of 1

= Telécharger le dossier compressé “"FAST COSY”

4, FAST cosy

Howe, Peter WA.
© 2021 Bruker "Rapid pulsing artefacts in pulsed-field gradient double-quantum filtered COSY spectra.” Innovation with Integrity | 1 December 2023 | 11
Magnetic Resonance in Chemistry 52.6 (2014): 329-332.
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Comment installer ce jeu de parametres ?

= Naviguer dans le dossier d'installation de Topspin ety extraire les = La commande paracon permet
fichiers compressés dans les dossiers “user” correspondants. d'adapter un jeu de parametres

au champs By,
» CePC > SYSTEM (C:) » Bruker » TopSpind.2.0 » exp » stan » nmr > par » user

& Parameter set conversion X
Parameter set rsion. Available parameter sets:
Select parameter sets for conversion of the C:/Bruker/RM2. TopSpin3.7.0. (Bruker defined parameter sets)
basic frequency (BF) or the installed digitizer AC_LCZSHIM N
from the lsts on the right. Fermeam
Directories containing parameter sets can be [ACRZCPR
‘added viathe "Preferences” dialog. ALZIND
ASSURE_13C
Use the match fieid to apply wildcards to the ASSURE_19F
list of parameter sefs, use the checkbox below | | |ASSURE _1H
10 select case sensitive (default) or case /ASSURE _31P
insensitive match. 1126
BESTPROFILE
e Execute "cf" to et a new basic frequency (BF) B
‘ora new digitizer before executing paracon! -
‘Current basic frequency: 400.69 MHz. B_HNCACBIGP3D

B_HNCACOGP3D
N O m B_HNCACOGP4D

Case insensitive maich
B_HNCAGP3D

B_HNCAIGP3D

Match: Selectall Select none

Example

C/BrukerlRM2_TopSping.z.0.
DR_TOCSY_HETCOR_R2

par .

F19CPD

F19 GXP

F19 H1 ZGIGQN_ERNSTANG
P P F19 HOESY

F19 HOESY_WATERSUP
— F19_ ZGQN_ERSNSTANG

F19 ZG_ERNSTANG

FHSQCCXF3GPPH

FHSQCF3GPPH

GATIZG

gradshim1d1h

Match: Selectall Select none

> CePC » SYSTEM (C) » Bruker > TopSpind.2.0 > exp » stan > nmr » lists » pp > user cose || Ereate
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Combiner FAST-COSY & NUS

= Pour permettre une acquisition NUS, il faut actualiser la syntaxe en ligne 56 du programme d'impulsion.
s Experiment

PULPROG cosygpmfgfvg3 Current pulse program

cosygpmfgfvg3 (ChBruker\TopSpind 2.0%exp\stan\nmrilists\ppuser)

File Edit Search

Graphical_Edit +/ Set PULPROG to dataset

a5 Y
36 1 ze

37 % dil

38 dlZ igrad Eal

39 diz

40 2 d1

41 pl phl

4z 4o

43 S0u UNBLKGRAD
44 plé:gpl * Eal
43 die

46 pl phZ

47 di3

48 plé:gpZ * Eal
49 dle

50 pl ph3

a1 di13

52 plé:gpd * Eal
a3 dle

59 4u BLKGRAD

Eg ;531“2}1;; to 2 F1o7(1d0) % F1 QF(|dO) 9 F] QF(Caldel(dO, +|n0))
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NUS & Topspin : une implémentation simple

= Dans le menu Experiment B copcnimont
PULPROG cosygpmfofvg3
AQ_mod Dap
FnTYPE non-uniform_sampling
FnMODE
i 2048

= Dans le menu NUS

~  MUS (Mon Uniform Sampling) parameters

NUS Help

MUsAMOLURNT [%] 30
l MusPOIMNTS 115
« Choisir en fonction du nombre
de corrélations attendues »

!

Seul parametre a libérer
pour réaliser du NUS avec IconNMR

© 2021 Bruker

Current pulse program
Acquisition mode

nD acquisition mode for 3D efc.
Acquisition mode for 20, 3D etc.

Size of fid

Show MUS help
Amount of sparse sampling

Mumber of hypercomplex points in indirect dimension

Innovation with Integrity | 1 December 2023 |
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Exemple : Ibuprofene
- + T = .§. & ) . ?
' ) ' = ' i ] i ® t

) " u "
s & . o I 1]

COSY DQF FAST COSY FAST COSY

FT-NMR FT-NMR 30% NUS
36" 15" 443" 127"
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= Dans les manuels de Topspin

File  Start  Acquire  Process  Analyse  Publish  View Manage @

= Avec la commande help ___

R Do ey Bsts Job e

Ou trouver de l'aide ?

= Par e-mail a l'adresse suivante:

Support-RMN@bruker.com
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