Uloha 13. NMR spektroskopie v pevné fazi
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NMR spektroskopie v pevné fazi je v soucasnosti rychle se rozvijejicim smérem NMR
spektroskopie a dulezitou strukturni spektroskopickou metodou. Jeji vyuziti saha od analyzy
mineralogickych vzorkl (napf. sloZeni zeolitll) pfes studium struktury amorfnich materialt
(gelt, skel) az po studium pevnych katalyzatorti za reakénich podminek. Na rozdil od NMR
spektroskopie v roztocich se uplatiiuje v pevné fazi celd fada magnetickych interakei, které
nejsou vyprumerovany volnou rotaci molekul, ale jsou umoznény pevnou orientaci jadernych
spinti vzhledem k vnéjSimu magnetickému poli. Vedle Zeemanovy interakce to jsou dipolarni
interakce, anisotropie chemickych posunt, skalarni spin-spinova interakce a u jader se spinem
I > 1/2 1 kvadrupolova interakce. VSechny tyto jevy zplsobuji rozsifeni signalti a nékdy
dokonce znemoznuji jejich pozorovani. Existuje fada technik, které pisobi proti témto
interakcim a jejich aplikaci dosahneme zuzeni linii ve spektrech. Heteronukledrni dipolarni
interakce, vétSinou se jedna o interakci s protony, je odstranéna vysokovykonovym
dekaplinkem. Homonuklearni dipolarni interakce je podstatné zeslabena u jader s malym
pfirozenym zastoupenim, jako napi. °C, **Si nebo "N, nebo u jader, ktera nejsou ptimo
vzajemné vazana, napt. 2’Al a *'P. Anisotropii chemického posunu lze vyprimérovat na
isotropni hodnotu rychlou rotaci (desitky kHz) vzorku pod tzv. magickym uhlem (54° 44°)
vzhledem k magnetickému poli. K zesileni poméru signdlu k Sumu lze vyuzit pifenos
polarizace zjader s vysokym magnetogyrickym pomérem a pfirozenym zastoupenim
(obvykle H) na jadra malo citliva. Velmi vyhodné je pracovat v co nejvysSim magnetickém
poli. Pro jadra se spinem I = 1/2 dochazi k vyssi disperzi chemickych posunii a pro
kvadrupolarni jadra navic dochazi k zeslabeni kvadrupolovych interakci druhého tadu, které
zpusobuji posuny signali a jejich deformace. V této tuloze budou studenti sezndmeni
s praktickou piipravou vzorki a provedou méfeni Si MAS NMR spekter piipraveného
zeolitu a MCM-41 materialu.

Soucasné zabezpeceni pristrojovym vybavenim: NMR spektrometr Bruker AVANCE DRX
500, sirokopasmova sonda CP/MAS
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