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DESCRIERE

Spectroscopia de Rezonanta Magnetica Nucleara pe
probe lichide este o tehnica analitica de caracterizare
a sistemelor moleculare si biomoleculare cu ajutorul
careia se obtin informatii despre structura, dinamica
si interactiuni intermoleculare.

Spectroscopia RMN implica proprietatile magnetice
cuantice ale nucleelor atomice. Aceste proprietati
sunt influentate de vecinatatea moleculara,
masurarea lor furnizand o harta a legaturilor
interatomice si o descriere a dinamicii moleculare.

Nucleele cel mai des studiate sunt: *H, **C, N, ?H,
¢ 31p prin masuratori 1D. Masuratorile 2D cel mai
des utilizate sunt: COSY, HETCOR, HSQC, HMBC,
ROESY.

APLICATII

Domenii de aplicabilitate: cercetare-dezvoltare,
optimizare de procese / produse industriale, controlul
calitatii (autentificare, adulterare, detectia de
impuritati, stabilitatea la diferite conditii de mediu,
determinari cantitative etc.)

Sisteme:

i. compusi organici si anorganici (compusi
farmaceutic activi, compusi activi naturali din
extracte, cosmetice)

ii. sisteme supramoleculare complexe (complecsi de
incluziune ai ciclodextrinelor, complesi moleculari
de tip proteina - molecula bioactiva)

iii. vinuri, bauturi spirtoase, matrici alimentare

iv. matrici organice din structuri geologice
subacvatice

Industrii: industria farmaceutica, industria
suplimentelor alimentare, industria chimica, mediu /
depoluare, industria agroalimentara, sanatate -
nanomedicina

Laboratorul de spectroscopie RMN este dotat cu un
spectrometru Bruker Avance IIl de 500 MHz, dedicat
aplicatiilor pe probe lichide. Are in componenta un
crio-magnet avand campul magnetic produs de bobina
supraconductoare de 11.7 Tesla, trei canale de
radiofrecventa si este echipat cu patru capete de
proba, care acopera aproape intreaga gama de
aplicatii ale spectroscopiei RMN de inalta rezolutie pe
probe lichide:

i. cap de proba de tip BBO cu doua canale

ii. cap de proba de tip BBOF cu doua canale si cu
extensie pentru °F

iii. cap de proba de tip TBI cu trei canale (tripla
rezonanta: 'H, °C, °N)

iv. cap de proba de tip SEX pentru masuratori de H la
abundenta naturald, cu stabilizarea campului
magnetic pe °F.




Spectrul *H RMN al unei molecule organice de interes
farmaceutic (phenyl-thiazole-4-yl-methyl-quinolinium iodide
- 2PTMQI).
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Spectrul *H-'H COSY RMN (8-10 ppm) al moleculei 2PTMQI.
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Spectrul **C RMN al moleculei 2PTMQI.
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APLICATII UZUALE — EXEMPLE:

Complecsi moleculari de incluziune ai
ciclodextrinelor cu substante farmaceutice.
Ciclodextrinele sunt oligozaharide ciclice din 6, 7 sau
8 unitati de glucoza (a-, B-, respectiv y-ciclodextrina)
ce prezinta o suprafata exterioara hidrofila, precum si
0 cavitate centrala hidrofoba. Ciclodextrinele sunt
utilizate pentru Tmbunatatirea solubilitatii, stabilitatii
si  biodisponibilitatii substantelor bioactive, ca
transportori de medicamente Tn vederea optimizarii
eliberarii controlate a acestora, a cresterii efectului
antioxidant, mascarea gustului sau a mirosului
neplacut. Cu ajutorul spectroscopiei de inalta
rezolutie 'H RMN se poate determina constanta de
asociere, stoichiometria si geometria complexului de
incluziune.

Studii privind legarea medicamentelor de proteine
plasmatice. Preocuparile actuale ale grupului nostru
sunt directionate inspre intelegerea si punerea in

evidenta a mecanismelor de interactie dintre
bioliganzi si proteine plasmatice in stare lichida,
utilizand spectroscopia de Tnalta rezolutie *H RMN,
relaxometrie si difuzometrie RMN, complementar altor
metode experimentale: ITC, UV-Vis, fluorescenta,
precum si metode de calcul ab initio si simulari de
dinamica moleculara. Din punct de vedere biochimic si
clinic, studiul interactiunii dintre medicamente si
proteine este extrem de important. Transportul
medicamentelor n organism are loc prin intermediul
sistemului circulator. Proteinele plasmatice prezinta
abilitatea de a lega si transporta o gama larga de
medicamente, metaboliti si compusi organici. Tn cazul
in care doi liganzi concura pentru unul sau mai multe
situsuri de legare de pe molecula de proteina, apare
fenomenul de legare competitiva. Exista situatii in
care ligandul poate fi inlocuit de catre un alt
medicament de pe situsul sau de legare, sau un
medicament nou administrat care se leaga pe un situs
diferit si poate modifica afinitatea de legare a
primului medicament.

Autentificarea vinurilor utilizand rapoartele (D/H)
ale etanolului. Analize 2H RMN. Metoda se refera la
determinarea cantitativa a deuteriului la abundenta
naturala, din etanolul extras din vin, metoda capabila
sa caracterizeze originea geografica si eventuala
adulterare a vinurilor. Distilarea vinului pentru
obtinerea etanolului se realizeaza cu o instalatie de
distilare cu banda rotitoare de teflon pentru evitarea
fractionarii izotopice. Aceasta metoda se bazeaza pe
determinarea rapoartelor izotopice (D/H), din pozitiile
specifice ale moleculei de etanol.

Aplicatii ale spectroscopiei *H RMN in
autentificarea vinurilor. La nivelul Uniunii Europene,
dezvoltarea unor noi metode de autentificare a
vinului, care sa permita diferentierea soiului, anului
de productie sau a zonei geografice reprezinta o
prioritate. Una dintre aceste metode, aflata in faza de
dezvoltare, este legata de discriminarea vinurilor prin
analiza componentelor minore din vin, prin
spectroscopie de inalta rezolutie *H-RMN si
prelucrarea chemometrica a datelor experimentale.
Detectia acestora este sensibila, vinul fiind un
amestec de foarte multi compusi la diferite
concentratii. Componentele majore sunt apa si
etanolul, iar componentele minore sunt reprezentate
de glicerol, acid tartaric, zaharuri, glucoza, acid
malic, acid succinic, acid acetic, proline, isoleucing,
alanind, acid lactic, alcooli alifatici si aromatici,
aminoacizi, fenoli etc.

Determinarea statistica a similaritdtii compozitiei
organice a probelor de sol extrase din structuri
geologice subacvatice prin spectroscopie de inalta
rezolutie *H RMN. in vederea acestui studiu a fost
elaborata o metoda specifica de preparare a probelor
de sol extrase din structuri geologice subacvatice
forate la diferite adancimi si din diferite locatii. in
urma masuratorilor *H RMN complexe rezultd datele
spectrale care sunt prelucrate si comparate prin
metode statistice, utilizand Analiza Liniara a
Discriminantului - LDA.



AVANTAIJE

v INCDTIM ofera servicii CDI bazate pe
spectroscopia RMN, utilizata de sine statator sau
in combinatie cu alte tehnici analitice
complementare, care acopera aproape toata
gama de aplicatii practice

v Tnainte de incheierea unei relatii contractuale
oferim consultanta pentru a defini cat mai exact
nevoile clientului / partenerului si, in caz ca sunt
necesare, efectuam teste preliminare gratuite

v Dotarile existente ne permit sa abordam cea mai
mare parte dintre metodele RMN utilizate n
practica curentd, multe dintre ele fiind deja
implementate in cadrul laboratorului nostru

v' Dispunem de personal capabil sa acopere cu cel
mai Tnalt profesionalism toate etapele unei
colaborari contractuale: definirea problemei care
va trebui solutionata, designul experimental,
colectarea datelor, interpretarea rezultatelor si
corelarea lor cu alte informatii complementare,
daca este necesara

COSTURI ESTIMATIVE

Costul total al serviciilor CDI bazate pe spectroscopia
RMN este format din doua componente:

v' timpul de utilizare a spectrometrului, care
include consumabilele si uzura: 50 lei/ora

v/ manopera, care include cheltuielile de personal
si pe cele indirecte asociate cu operatiunile de
preparare a probelor, analiza si interpretarea
rezultatelor, elaborarea raportului de
analiza/cercetare: negociabil, in functie de
gradul de complexitate a studiului.
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