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DESCRIERE

Spectroscopia de Rezonanta Magnetica Nucleara pe
solide (RMN-s) este o tehnica analitica de
caracterizare a materialelor organice sau anorganice,
semnalul fiind generat de specii atomice cu moment
magnetic nuclear diferit de zero.

Nucleele cel mai des studiate in cazul compusilor organici sunt
3¢, BN, H, 2H, °F, 2Na, 3P, 0, iar in cazul materialelor
anorganice ®Li, ™'B, %Si, ZAl, P, %S, Informatjile extrase din
spectre RMN-s sunt utilizate pentru caracterizarea structurala
locala, la scala atomica, si a dinamicii moleculare, la o scala
de timp extinsa peste zece ordine de marime (intre 10°%-1 s).

Un avantaj important al spectroscopiei RMN-s este
versatilitatea, deoarece exista in practica curenta un
numar foarte mare de conditii experimentale diferite
care pot fi aplicate pentru a extrage informatiile
dorite, si anume:

v Informatii primare precum structura chimica /
identificarea de grupari structurale se extrag din
spectre RMN-s 1D simple - acestea nu necesita
eforturi deosebite de calibrare a secventelor de
pulsuri utilizate; in functie de complexitatea
sistemului investigat, interpretarea rezultatelor
este imediata, sau poate necesita combinarea cu
modelari moleculare

v" Pentru a obtine informatii mai complexe precum
conectivitatile dintre unitati structurale sau
parametri spatiali locali (cum ar fi distante
interatomice, unghiuri de torsiune etc.) este
necesara inregistrarea de spectre RMN-s de
corelatie 2D/3D intre speciile nucleare de
interes; pentru aceasta, exista dezvoltate o
varietate foarte mare de metode experimentale
(secvente de pulsuri), optimizate pentru a obtine
parametrii doriti cu selectivitate si precizia
maxima posibila. Cu cateva exceptii,
inregistrarea spectrelor RMN-s de corelatie
necesita marcare izotopica a pozitiilor de
interes.

APLICATII

‘ a

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

Sisteme:

i. compusi cristalini organici si anorganici (compusi
farmaceutic activi, compusi activi naturali din
extracte, sisteme (bio)moleculare care pot fi
cristalizate, structuri metal-organice, minerale)

ii. materiale amorfe (polimeri, biopolimeri si
compozite polimerice, grafene si compozite pe
baza de grafene, sticle, materiale ceramice si
compozite ale acestora

iii. nanosisteme (nanoparticule decorate si/sau
functionalizate, materiale hibride nanostructurate
etc.)

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

INFRASTRUCTURA

Laboratorul de spectroscopie RMN este dotat cu un
spectromentru Bruker Avance Ill de 500 MHz, dedicat
aplicatiilor pe solide. Are in componenta un crio-
magnet de tip wide bore, trei canale de
radiofrecventa si este echipat cu trei capete de proba,
care acopera aprope intreaga gama de aplicatii ale
spectroscopiei RMN de inalta rezolutie pe solide:

(i) cap de proba de tip CP-MAS pe doua canale, rotor
de 4 mm si frecventa maxima de rotatie a probei de
15 kHz; (ii) cap de proba de tip CP-MAS pe trei canale,
rotor de 2.5 mm si frecventa maxima de rotatie a
probei de 35 kHz; cap de proba de tip ultra-fast MAS
pe doua canale, rotor de 1.3 mm si frecventd maxima
de rotatie a probei de 65 kHz.
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Spectromentru RMN Bruker Avance |11 500 MHz.
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Spectrul **C RMN-s caracteristic al unei molecule organice de
interes farmaceutic (ethoxzolamida).

APLICATII UZUALE — EXEMPLE:

Determinarea puritdtii compusilor farmaceutici
bioactivi (de sinteza sau naturali). Se potate
detecta cu un nivel inalt de precizie, in conditii
favorabile < 1%, prezenta oricarui tip de impuritati in
masa substantei bioactive, de exemplu, impuritati
chimice prezente in materia prima, rest de solvent
ramas din procesul de productie, sau forme cristaline
nedorite aparute pe durata stocarii.

Determinarea structurii cristaline pentru compusi
farmaceutici bioactivi (de sinteza sau naturali). Se
poate realiza printr-o abordare de tip ,,cristalografie
RMN”, in cadrul careia datele experimentale RMN-s
sunt utilizate in combinatie cu rezultatele obtinute
prin difractie de raze X, pe pulbere sau monocristal, si
cu modelari moleculare prin calcule de chimie
cuantica. Avantajul metodei, comparativ cu
determinarea structurii cristaline exclusiv pe baza
datelor de difractie de raze X, este dat de cresterea

nivelului de incredere si a gradului de precizie cu care
este furnizat modelul structural final.

Studii de stabilitate pentru produse farmaceutice
cu administrare orald. Se pot realiza atat pe
produsul finit (tableta / capsuld), cat si pe substanta
bioactiva din medicament. Tn esent3, ele constau in
identificarea modificarilor structurale care pot aparea
ca urmare a interactiunilor dintre substanta activa si
excipienti, a stocarii indelungate (prin actiunea
factorilor de mediu), a procesului de desolvatare etc.
Spre deosebire de tehnicile uzuale, raze X si DSC,
spectroscopia RMN-s este mai sensibila deoarece
detecteaza modificarile incipiente, care nu afecteaza
intreaga masa a substantei.

Caracterizarea structurald a materialelor /
compozitelor pe baza de polimeri. Se poate acoperi
o plaja foarte mare de materiale, de la cele clasice la
sisteme nanostructurate. Pentru fiecare tip de sistem
polimeric, spectroscopia RMN-s este un instrument util
atat in faza dezvoltarii de produs / material nou, cat
si pentru controlul calitatii materialelor / produselor
existente. Primul tip de aplicatii se refera la obtinerea
de informatii structurale si de dinamica moleculara,
cu utilitate n stabilirea relatiilor de tip structura-
functionalitate ale materialelor. A doua categorie de
aplicatii se refera la identificarea unui set de
parametri experimentali RMN-s destinati caracterizarii
calitatii produselor pe baza de polimeri.

AVANTAIE

v INCDTIM ofera servicii CDI bazate pe
spectroscopia RMN-s, 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 metordele RMN-s utilizate Tn
practica curenta, multe dintre ele fiind deja
implementate in cadrul laboratorului nostru

v" Dispunem de personal specializat n centre de
cercetare de mare prestigiu din strainatate,
capabil sa acopere cu cel mai inalt
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

v La cerere, oferim si posibilitatea marcarii
izotopice cu *3C, N si ?H

COSTURI ESTIMATIVE

Costul total al serviciilor CDI bazate pe spectroscopia
RMN-s 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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