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1. OBJETIVO.

Describir el procedimiento que deben seguir los Usuarios en régimen de autoservicio para la
adquisicién de espectros en el espectrometro RMN Fourier 80 de Bruker ubicado en la Facultad de
Farmacia con el software GoScan. Para una ayuda mds precisa en la adquisiciéon de espectros de
rutina o experimentos de RMN mads avanzados, consulta con el Técnico de la Unidad.

2. ALCANCE.

Este procedimiento es de aplicacién en la unidad de RMN con sede en la Facultad de Farmacia.

3. DEFINICIONES.

Spinner: Portamuestras usado en RMN para introducir el tubo de la muestra en el espectrometro.

4. DESARROLLO.

4.1. Caracteristicas Fourier 80

El Fourier 80 es un espectrémetro de sobremesa de resonancia magnética nuclear (RMN) de alto
rendimiento de 80 MHz disefiado para el laboratorio de rutina en instalaciones de investigacién o
entornos universitarios. Entre las caracteristicas mas reseflables podemos destacar:

- Facil instalacién y con un consumo eléctrico muy bajo (<300 Watts).

- Tiene un imdn permanente de alto rendimiento y libre de criogénicos.

- Equipado con sonda para medir protén y carbono.

- Permite hacer seguimiento de cinéticas, reacciones de sintesis, identificar compuestos en
mezclas o verificar estructuras.

- Aunque tiene la posibiliad de automatizaciéon y de gradiente de campo pulsado, este equipo
no dispone de esto.

- Dispone de GoScan, un software de manejo facil y muy intuitivo.

Para mas informacién sobre el espectrémetro, visite el enlace web https://goo.su/KIGwE

4.1.1. LED de estado

El espectrémetro tiene un LED de estado ubicado en la parte frontal, que puede tener los
siguientes colores.
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Color Descripcion del estado

Azul Listo para operar.

Naranja El dispositivo se esta iniciando o ain no esta lo suficientemente esta-
ble para realizar mediciones.

Rojo Error.

Ninguno Apagado.

El software GoScan también dispone de un indicador de estado.

State: ACQUISITION

- Ac

State: INITIALIZED

4.2. Manejo de la muestra

I Experiment
i May 15, 2019
'H short
MyScreening
H COSY
May 13, 2019

Sample

BatchNo123

MySample

MySample

Es la parte mas critica de la adquisicién de los espectros. La rotura de un tubo al introducirlo en el
iman puede ocasionar un dafio irreparable o al menos muy costoso en el equipo. Por eso se ruega
tener especialmente cuidado en el manejo de la muestra. A continuacién, se describe el

procedimiento a seguir.
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dejarla

colgando en el

Muestra y soporte de muestra o spinner.

Inserte la muestra en el spinner desde arriba.

Inserte la muestra hasta que quede sumergida
en el spinner.

Contintie tirando suavemente de la muestra
hacia abajo hasta que sienta una ligera
resistencia. No se aleje demasiado, pues
podra empujar el tapén hacia afuera y
spinner.
Asegurese de tener las manos limpias y secas
y sujete el tubo por encima del nivel de la
muestra para evitar contaminarlo.

Nota:
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Mueva con cuidado el spinner y la muestra desde
arriba hacia el interior del medidor de muestra en la

carcasa.

Introduzca lentamente el spinner en la carcasa.

Mueva el spinner hasta el tope del medidor, el tubo
de la muestra debe estar ahora apoyado en la parte

inferior del medidor.
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Tenga en cuenta que la muestra debe llenarse al
menos hasta la marca de graduacion (5 cm de altura),
pero no es conveniente que exceda demasiado esta
marca. Con 700 ul de disolucion es suficiente.

Nota sobre los tubos: Los tubos de 7 pulgadas de largo pueden utilizarse con los tapones estandar
que se entregan con los tubos o bien con los llamados tapones codificados. Debido a la posicién de
la bobina de RF dentro del iman, se necesita casi toda la longitud del tubo para colocar la muestra
correctamente. Por tanto, si el tubo estd lo mas minimamente daflado o roto en la parte superior,
no se puede introducir en el equipo. No escriba nada en el tubo. Se recomienda comprar tubos
de 8 pulgadas de largo.

4.3. Adquisicion

En la carpeta “Manunales y videos Fourier80” ubicada en el escritorio de Windows hay un video
lamado “Fourier How To Start Experiments.mp4” que explica cémo se adquieren los espectros.

4.3.1. Configurar una adquisicion

La adquisicién de experimentos se realiza a través de la pestafia Acquisition. Para realizar una

adquisicion, es necesario especificar el nombre de la muestra y seleccionar el disolvente. Si se quiere
realizar un espectro en un disolvente sin deuterar, elegir “None” en la pestafia de disolvente.

& my_sample B CDCI3 -

A continuacién, se deben seleccionar los experimentos que se van a ejecutar. La lista de
experimentos disponibles se puede abrir haciendo clic en el botén Select Experiment. Esto abrira
un nuevo cuadro de didlogo donde se pueden seleccionar los experimentos.
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Select Experiment

il il

*C DEPT135 3C DEPT45

\/ OK X Cancel

Los experimentos se ejecutaran en el orden seleccionado, aunque se pueden reordenar arrastrando y

soltando el icono en la ubicacién deseada.
State: INITIALIZED 1050 aM (@ @ =héSen
4+~ Acquisition
i my_sample ! coci3 v
w i 1. "Hlong 3m 55s X
1 2] B3¢ 64m 12s X
1h 08m 07s X
EEE Select Experiment > Start Acquisition

Si la preparacién de un experimento falla, esto se indicara con un icono. El significado de cada

icono se resume en la siguiente tabla.
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The experiment was prepared successfully.
i
Freparation of the experiment failed.

4.3.2. Ejecucion de experimentos

Cuando se hayan preparado todos los experimentos deseados, se puede iniciar la adquisicién con el
botén Start Acquisition.

Durante la adquisicién, el estado del sistema cambiara a ACQUISITION.

State: ACQUISITION

H#+ Acquisition
Y 0« v
' 1. "Hlong -
P 2. PCDEPTI3S
i 3. °C
| Q07:11
& 01:11:23

B Stop Acquisition

La vista cambiard para mostrar el progreso de la adquisiciéon (figura superior). En el lado izquierdo
de la pantalla, se muestra la lista de experimentos y el estado de cada uno de ellos se indica mediante
un icono. El significado de cada icono se resume en la siguiente tabla.
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Meaning

The experiment is successfully prepared and is gueusd.

The experiment is currently being acquired,

Sample is being locked.

Sample is tuned and matched (Avance only).

Sample is shimmed (Avance only).
Experiment is being stopped.
Experiment was skipped.

The acquisition of the experiment was interrupted,

Experiment is paused.

The experiment was successfully acquired.

The experiment was acquired while the system was in an unstable
state (Fourier only) or ATMA and/or TopShim failed (Avance only).

The acquisition of the experiment failed or locking on an Avance
system failed.

4.3.3. Detener una adquisiciéon

Se puede detener una adquisicién con el botén Stop Acquisition en la parte inferior de la pantalla.
Esto abrira una ventana de didlogo donde el usuario puede elegir si se debe detener el experimento
que se esta ejecutando actualmente o detener toda la cola de experimentos. Si se selecciona la
primera opcion, se adquirira el experimento siguiente después de que se interrumpa el actual. Si se
selecciona la segunda opcioén, se detendra el experimento actual y se omitiran todos los
experimentos posteriores.
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t# Acquisition

o lisnen

Stop Acquisition

Stop all Acquisitions

Stop Acquisition

B Stop Acquisition

Cancel

En la carpeta “Manunales y videos Fourier80” del escritorio de Windows se puede encontrar un video

con el nombre “Fourier How To Stop Experiments.np4” de cémo detener experimentos.

4.3.4. Pantalla de resultados de adquisicién

Cuando todos los experimentos de la cola hayan finalizado o se hayan detenido, se mostrara un
mensaje de aviso y el usuatio pasara a la pantalla de resultados de la adquisicién:

State: INHIALIZED

29 @ B © ..w n

H+ Acquisition
¥ °
2. BC DFPT135
3

sl Next Experiment ﬂ—' New Sample

C, Reacquire
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El icono que se encuentra a la izquierda del nombre del experimento en la tabla de resultados indica
si la adquisicion del experimento se realizé correctamente. El icono que se encuentra a la derecha
de cada fila indica si los datos se exportaron correctamente (ver tabla inferior). Al hacer clic en el
icono Export Status, se abre el explorador de archivos en la ubicaciéon de los datos procesados
siempre que la exportacion de datos se haya realizado correctamente.

Icon IMeaning

‘ The data was exported successfully.
LM

The data of at least one experiment of a
combined experiment was not successfully
exported.

‘ The export of the data failed.
X

Mo export was done.

Se pueden configurar facilmente experimentos adicionales para la muestra actual haciendo clic en el
botén Next Experiment. Esto conservara la identificacién de la muestra y el disolvente y abrira
directamente la pantalla Select Experiment.

En cambio, si se hace clic en New Sample se abrird la pantalla de adquisicién con el ID de la
muestra y el disolvente vacios, pero manteniendo la cola de experimentos antetior.

También se puede readquirir uno o varios experimentos haciendo click en el botén Reacquire.

Un video explicativo de la funcién Next Experiment y New Sample se puede encontrar en la
carpeta “Mannales y videos Fourier80” del escritorio de Windows con el nombre “Fourier How To
Excecute More Experiments. mpd”.

4.4. Ultimos datos (Latest Data)

En la pestafia Latest Data se puede acceder a una lista de todos los experimentos que se
adquirieron con GoScan. Los experimentos se ordenan por fecha y el mas reciente se ubica en la
parte superior de la lista. La tabla mostrara el nombre del experimento que se adquirid, el ID de la
muestra, la fecha de adquisicion y el estado general.
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State: |

NITIALIZED

Experiment Y Sample

No

vember 3, 2021

HSQC ME with gradient  |buprofen

l(‘-:
12~
A

1

1y
r

DEPT135 Ibuprofen

Ibuprofen
Suppression Ibuprofen
fong Ibuprofen

v

mea @@ O -

B Latest Data  ©¥ se

Y Acquired on o

8:42 PM
8:20 PM
8:00 PM

6:55 PM

6:49 PM

_L Export Sample

State Export State

(<M< < <

Al seleccionar una entrada de la lista se abrira una pagina con mas detalles del experimento y una
imagen del espectro procesado. Es posible navegar entre las entradas de la tabla Latest Data con el
icono de flecha en el lado izquierdo y derecho de la pantalla.

State: INI

TIALIZED

& Details of "H short'

Samp'e ID
Acquired an
Status

Exported to:

_l_ Export

< Previous Experiment

Experiment Name;

'H shart

my_sample

Octaber 28, 2020 5:30 PM

Hr-x SKED

C\Bruker\GoScanNmrDataExpartsimy_sample

< Back to Latest Data

oA @ ll @ =i

Next Experiment

B

>
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Al hacer clic en el icono de la carpeta ( .’-), se abrira el explorador de archivos en la ubicacion

del conjunto de datos exportado. Al hacer clic en la imagen del espectro o en el icono, L’ se abrira
el espectro en MNova para su posterior procesamiento y analisis de los datos.

4.5. Settings

La pestana Settings permite realizar varias funciones, pero solamente se autoriza al usuario realizar
la edicién y creacion de experimentos.

State: INITIALIZED  [3] 131 @ Wl @ =réen

isition & Latest Data a Settings

/ | ﬂ
Edit Experiments Shimming Preferences
Spectrometer

4.5.1. Editar Experimentos

Para editar un experimento es necesario seleccionar Edit Experiments. En esta pagina se
muestran todos los experimentos disponibles en GoScan. Aqui se pueden crear nuevos
experimentos a partir de los existentes y se pueden crear y editar experimentos combinados. Se
puede acceder a todas las opciones disponibles para un experimento existente seleccionando el
experimento.

Un video explicando las posibilidades de crear y editar experimentos se puede encontrar en la
carpeta “Manuales y videos Fourier80” del escritorio de Windows con el nombre “Fowurier How To Add
Experiments.mp4”. Se han creado los experimentos de protéon 1H-1, 1H-16, 1H-32, 1H-64, 1H-128 y
1H-360 donde el nimero corresponde al nimero de scans.
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4.5.1.1. Crear un nuevo experimento a partir de uno existente

Se puede afiadir un nuevo experimento copiando un experimento existente y modificando los

parametros. Para copiarlo solo es necesario hacer clic en el experimento de interés y seleccionar

Copy en la ventana emergente. Solo hay que introducir un nuevo nombre y guardarlo. De este

modo, el experimento ya esta disponible para cualquier muestra. Los experimentos definidos por el
®

usuario siempre aparecen al principio de la lista y estain marcados con el icono ()

New Copy of Experiment: 2*C

my_experiment

s/ OK X Cancel

Los parametros del experimento copiado se pueden modificar como se describe en la siguiente

seccion.

4.5.1.2. Ver/editar detalles de un experimento

GoScan se entrega con un conjunto de experimentos predeterminados. Estos experimentos no se
pueden editar, pero se pueden ver algunos parimetros experimentales. Al seleccionar un
experimento predeterminado, se abrird una ventana emergente. El botén View abrira la pantalla de

parametros del experimento seleccionado, pero no se podran editar.
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State: INTHALIZLD

# tdit Experiments

zum @ ll @ =i

€ Back to Settings

; View

Ll

I_D Copy

3C DEPT135
Q¥ lide
e oo
(Y
(=)
o [
C DEPT90 'H COsY

.?:: Import

3C DEPT45

[ X
- ® 0@

'H COSY PP

&l Combine

En cambio, los experimentos definidos por el usuario, aquellos con el icono (.}en la esquina
supetior izquierda, si que se pueden editar ya que en lugar del botén View aparecera el boton Edit.
Al hacer clic en este botén se abrira la pantalla de parametros del experimento seleccionado y se

podran modificar.

State: INITIALIZED

/" Edit Experiments

1235eM @ Wl @ =rédn

2 Edit ‘ | ‘
0 copy
. 13C
# Rename
& Hide
i Delete | ‘ H
"*C DEPT45 "*C DEPT90
< Back to Settings T Import

Ll

"*C DEPT135

@' Combine
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State: INITIALIZED 231 @ Wl @ =réEen

/) Edit my_experiment

0 219.4089

+/ Confirm Changes K™ Clear X Cancel

Si se cambia un parametro con una entrada valida, el nuevo valor se muestra en verde. Una entrada
no valida se mostrard en rojo. Algunos parametros deben volver a calcularse o solo se permiten
valores discretos. Esto sucedera automaticamente y los valores respectivos se mostraran en violeta.
Los cambios se pueden guardar con el botén Confirm Changes, que también cerrara la pantalla de
detalles del experimento. Mientras se ingresa un valor no valido, el botén Confirm Changes no
esta activo. El botén Clear restablecera todos los valores a los anteriores. Cancel cerrard la pantalla
de detalles del experimento sin guardar.

4.6. Visualizacion y procesado de espectros

Solamente se podra visualizar y manejar los espectros que se han realizado durante la sesion. Para
ello solo debe abrir el programa MestreNova y navegar por la carpeta “GoScanNmrDataFxports”
situada en la ventana “Navegador Datos” a la derecha de la pantalla.

4.7. Transferencia de resultados al servidor FTP

En la carpeta “Transferir espectros” ubicada en el escritorio de Windows, se encuentran los accesos
directos que debe utilizar cada grupo para transferir sus espectros realizados durante la sesién al
servidor FTP. Solo es necesario hacer doble clic sobre el acceso directo que corresponde.

Es necesario sefialar que una vez transferidos los espectros dejaran de estar en la ubicacién donde
GoScan los almacend. Por tanto, aunque aparezcan en el listado de Latest Data, no se podran abrir
desde esa pestafia.




