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1. Analizę widma magnetycznego rezonansu jądrowego rozpoczynamy od ustalenia ilości rejestrowanych sygnałów. W powyższym widmie H1NMR możemy zidentyfikować  5 niezależnych pasm odpowiadających 5 grupom atomów wodoru, które możemy wyróżnić w analizowanym związku. (Tabela 1  kol 1)
2. Kolejny krok to ustalenie wartości przesunięcia chemicznego odpowiadającego poszczególnym grupom sygnałów. Wielkość ta jest wyrażona w ppm, zapisana jest ponad każdym z analizowanych pasm (Tabela 1  kol 2). Wszystkie zgromadzone wartości mieszczą się w zakresie charakterystycznym dla związków alifatycznych, jednakże wartości powyżej 3 ppm wskazują jednoznacznie na obecność  grupy elektronoakceptorowej powodującej przesuniecie wartości sygnałów ku wyższym wartościom.
3. Powierzchnia integralna to wielkość która bezpośrednio wiąże liczbę atomów wodoru w analizowanym związku z powierzchnią konkretnego sygnału zarejestrowanego w widmie, wielkość ta jest zapisana poniżej każdego sygnału zidentyfikowanego w widmie (Tabela 1  kol 3). W celu zidentyfikowania ilości protonów odpowiadających danemu pasmu zaleca się podzielenie wszystkich wartości powierzchni integralnej przez najmniejszą z nich (Tabela 1  kol 4). Uzyskane w ten sposób wartości liczbowe mogą wskazywać na liczebność atomów wodoru odpowiedzialnych za wzbudzanie poszczególnych sygnałów w widmie. Uzyskane wartości będą poprawne przy założeniu że sygnał o najmniejszej powierzchni jest generowany przez jeden atom wodoru.
4. Multipletowość sygnału to efekt obserwowany dla sygnałów w widmie H1NMR będący efektem sprzężenia spinowo spinowego, objawia się przez rozszczepienie struktury sygnału i jest bezpośrednio powiązana z ilością atomów wodoru znajdujących się w najbliższym otoczeniu atomów wzbudzających sygnał (Tabela 1  kol 5). Poprzez najbliższą odległość rozumiemy 3 wiązania chemiczne  H—C—C – H. Liczbę protonów w najbliższym otoczeniu określamy z następującego wyrażenia n H = multipletowość – 1 (Tabela 1  kol 6).  
5. Identyfikacja związku chemicznego polega na wspólnym uwzględnieniu wszystkich powyższych informacji. W oparciu o liczbę sygnałów wiemy że nasz związek zawiera 5 grup atomów wodoru:
Pierwsza z nich posiada powierzchnię integralna odpowiadającą 3 atomom wodoru a multipletowość typu triplet jednoznacznie wskazuję na obecność dwóch atomów wodoru w najbliższym otoczeniu więc może to być grupa      CH3 – CH2 – R 
Kolejny sygnał posiada zbliżoną powierzchnię integralną jednakże jego multipletowość wskazuje na obecność tylko jednego atomu wodoru w odległości pozwalającej na wystąpienie sprzężenia spinowo-spinowego,  dlatego też należy przypuszczać że po raz kolejny mamy do czynienia z grupa metylową CH3 – CH – R2
Sygnał trzeci posiada rozbudowaną strukturę multipletową wskazującą na obecność 4 atomów wodoru w najbliższym otoczeniu a powierzchnia integralna wskazuje na to że sama grupa zawiera dwa atomy wodoru więc możemy mieć do czynienia z następująca grupą funkcyjną   
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Czwarty sygnał obserwowany w widmie jest singletem, którego powierzchnia integralna wskazuje na obecność w grupie jednego protonu. Brak sprzężenia spinowo-spinowego,  obserwowany jest tylko dla atomów wodoru izolowanych lub wchodzących w skład grupy funkcyjnej w której jest bezpośrednio powiązany z innym atomem niż atom węgla. Warunki opisane przez ten sygnał wypełniają grupy takie jak –SH lub –OH 
Sygnał piąty posiada rozbudowaną strukturę multipletową wskazującą na obecność 5 atomów wodoru w najbliższym otoczeniu a powierzchnia integralna wskazuje na to że sama grupa zawiera tylko jeden atom wodoru więc możemy mieć do czynienia z następująca grupą funkcyjną   
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Sumaryczne zestawienie zaproponowanych grup funkcyjnych pozwala nam zidentyfikować związek jako 2 - butanol 



Tabela 1  Analiza badanego widma 
	Nr sygnału
	Przesunięcie chemiczne [ppm]
	Powierzchnia integralna
	Liczba protonów odpowiadająca sygnałowi
	Multipletowość sygnału
	n H

	1
	0.91
	3.00
	3.00 / 0.99 = 3
	TRIPLET (3)
	3 – 1 = 2

	2
	1.16
	2.98
	2.98 / 0.99 = 3
	DUBLET (2)
	2 – 1 = 1

	3
	1.46
	2.02
	2.02 / 0.99 = 2 
	KWINTET (5)
	5 – 1 = 4

	4
	1.80
	0.99
	0.99 / 0.99 = 1
	SINGLET (1)
	1 – 1 = 0

	5
	3.60
	1.01
	1.01 / 0.99 = 1
	SEKSTET (6)
	6 – 1 = 5


Procedura analizy związku chemicznego w oparciu o programy  ChemSketch oraz MestReNova
1. Uruchom program ChemSketch i wygeneruj strukturę analizowanego związku chemicznego 
[image: ]
2. Do okna roboczego programu MestReNova wklej strukturę związku chemicznego wygenerowaną w programie ChemSketch.

3. Po zaznaczeniu rozpatrywanego związku chemicznego na pasku zadań odnajdź zakładkę Molecule. Po jej rozwinięciu wybierz opcję 
Predict 1H Spectrum. 
[image: ]


4. Z uzyskanego widma usuń zbędne zakresy przesunięć chemicznych za pomocą zakładki Cut dostępnej na pasku zadań. Dokonuj korekty aż do uzyskania wyraźnej struktury multipletowej sygnałów.
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5. Dla uzyskanych pików wyznacz wartość powierzchni integralnej za pomocą zakładki Integration dostępnej na pasku zadań.
[image: ]
6. Zestawienie danych dotyczących przesunięć chemicznych oraz powierzchni integralnych można wylistować w formie raportów zaznaczając pasek z lewej strony okna roboczego i zaznaczając zakładki 
Integrals; 13C Prediction; oraz 1H Prediction   
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7. Procedurę  powtórzyć dla widma C13 NMR 
Molecule>> Predict 13C Spectrum

8. Efekty pracy w programie proszę regularnie zapisywać po analizie każdego z opracowywanych związków chemicznych. Zalecana forma zapisu to plik graficzny np: o rozszerzeniu .bmp lub .tiff
File >> Save As 
Jeżeli chcemy zapisać całe okno robocze to podczas zapisu należy się upewnić że w polu roboczym nie jest zaznaczony żaden z obiektów ponieważ tylko on ulegnie zapisowi !!!
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Analiza kwasu acetylosalicylowego 
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	Range
	Normalized
	Absolute

	1
	7.43 .. 7.41
	0.99
	0.48

	2
	2.29 .. 2.27
	2.98
	1.44

	3
	8.17 .. 8.09
	1.02
	0.49

	4
	7.61 .. 7.59
	0.99
	0.48

	5
	7.32 .. 7.24
	1.02
	0.49

	6
	12.01 .. 11.99
	0.99
	0.48







	H1NMR
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	C13NMR
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Tabela 2  Analiza widma kwasu acetylosalicylowego
	Nr sygnału
	Przesunięcie chemiczne [ppm]
	Powierzchnia integralna
	Liczba protonów odpowiadająca sygnałowi
	Multipletowość sygnału
	n H

	1
	2.28
	2.98
	2.98 / 0.99 = 3
	SINGLET (1)
	1 – 1 = 0

	2
	7.28
	1.02
	1.02 / 0.99 = 1
	DUBLET (2)
	2 – 1 = 1

	3
	7.42
	0.99
	0.99 / 0.99 = 1 
	TRIPLET (3)
	3 – 1 = 2

	4
	7.60
	0.99
	0.99 / 0.99 = 1
	TRIPLET (3)
	3 – 1 = 2

	5
	8.13
	1.02
	1.02 / 0.99 = 1
	DUBLET (2)
	2 – 1 = 1

	6
	12.00
	0.99
	0.99 / 0.99 = 1
	SINGLET (1)
	1 – 1 = 0


	
Widmo H1NMR:
Pierwszy zarejestrowany sygnał jest efektem obecności w badanym związku  grupy metylowej zawierającej 3 atomy wodoru, potwierdza to wartość powierzchni integralnej.  Struktura singletowa sygnału wynika z odizolowania tej grupy od pozostałych atomów wodoru występujących w związku.
Drugi sygnał jest związany z atomem wodoru z układu aromatycznego co potwierdza wartość przesunięcia chemicznego powyżej 6.5 ppm, powierzchnia integralna jednoznacznie wskazuje że mamy do czynienia z pojedynczym atomem wodoru. Struktura multipletowa dubletu jest efektem sprzężenia z jednym atomem wodoru oznaczonym nr 4.
Trzeci sygnał to kolejny atom wodoru z układu aromatycznego. Struktura multipletowa tripletu jest efektem sprzężenia z dwoma atomami wodoru oznaczonymi numerami 5 i 4.
Czwarty  sygnał to kolejny atom wodoru z układu aromatycznego. Struktura multipletowa tripletu jest efektem sprzężenia z dwoma atomami wodoru oznaczonymi numerami 2 i 3.
Piąty sygnał to kolejny atom wodoru z układu aromatycznego. Struktura multipletowa dubletu jest efektem sprzężenia z jednym atomem wodoru oznaczonym nr 3.
Szósty sygnał rejestrowany w zakresie 12 ppm jednoznacznie wskazuje że mamy do czynienia z atomem wodoru pochodzącym z grupy karboksylowej. Powierzchnia integralna potwierdza że grupa zawiera tylko jeden atom wodoru.  
Widmo C13NMR:
W widmie węglowym obserwujemy 9 sygnałów z czego 1 z nich jest umiejscowiony w zakresie alifatycznym tj. atom węgla z grupy metylowej. Kolejnych 6 sygnałów obserwowanych w zakresie od 118 do 151 ppm to atomy węgla wchodzące w skład układu aromatycznego. W widmie zarejestrowano również dwa sygnały których wartości przesunięcia chemicznego wskazują na obecność grup karbonylowych w badanym związku.  




Dane uzupełniające 
Zestawienie zakresów przesunięć chemicznych dla atomów wodoru w ppm dla typowych związków chemicznych 
[image: ]

Zestawienie zakresów przesunięć chemicznych dla atomów węgla w ppm dla typowych związków chemicznych 
	
[image: ]
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