Wydzialowa Pracownia Spektroskopii NMR
Wydziat Chemiczny, Politechnika Warszawska

1. Pracownicy Wydzialowej Pracowni Spektroskopii NMR (WPS NMR):

Operatorzy: Anna Bledowska tel . 7103,
Mgr Sergiej Molczanow tel. 7103, 7373
Kierujacy: Dr hab. inz. Hanna Krawczyk tel . 7373,5763
2. Wyposazenie
Aparaty : 500 MHz firmy Varian (VNMRS) — Gmach Chemii, pok.58

400 MHz firmy Varian (MercuryVX) — Gmach Technologii Chemicznej, pok.17
200 MHz firmy Varian (GEMINI 2000) — Gmach Chemii, pok.142
60 MHz firmy Nanalysis (NMReady-60¢) — Gmach Chemii, pok.142

3. Regulamin

3.1 Ogolne zasady dostepu do spektrometrow

Spektrometry sg dostgpne do pomiaréw w trybie cigglym (24 godziny na dobe, 7 dni w tygodniu) z
wyjatkiem czasu przeznaczonego na konserwacje i serwis. W przypadku koniecznos$ci naglej interwencji
serwisowej rezerwacje czasu pomiarowego moga zosta¢ odwolane bez uprzedzenia i przetozone na inny
termin. Samodzielne pomiary w niedziele 1 §wigta wymagaja zezwolenia Dziekana.

Czas pracy spektrometrow 200 i 500 MHz podzielony jest na bloki pomiarowe:

Blok A w godzinach od godz. 9:00 do godz. 17:00

e Obstuga spektrometrow przez operatorow dostepna od poniedziatku do piatku.

e Dostarczanie probek wraz ze zleceniem najpdzniej do godziny 16:30.

e Na zleceniu nalezy podac telefon kontaktowy.

e Na stole przy pokoju 58B znajduje si¢ lista, na ktorg nalezy si¢ wpisa¢ i obok pozostawi¢

probke wraz ze zleceniem. Pomiary beda realizowane wedlug kolejnosci wpisu na liscie. Na

stole pozostawia si¢ rurki i probki do pomiaru oraz odbiera widma.

e Nie zrealizowane pomiary w danym tygodniu sg przenoszone przez operatora na kolejny tydzien

z odpowiednig adnotacja i realizowane w pierwszej kolejnosci.



Odbidr zmierzonego widma-

a) wydruk na papierze;

b) przestanie e-mailem;

c¢) kopiowanie na PenDrive.

Blok B w godzinach od godz. 17:00 do godz. 20:00

Osoby przeszkolone do samodzielnych pomiaréw. Czas pomiarowy, rezerwowany jest po
ustaleniu z operatorami (i wpisie do kalendarza znajdujacego si¢ w pok. 58) z odpowiednim

wyprzedzeniem (1 dzien).
Uzytkownik moze uzyska¢ prawo do samodzielnych pomiar6w po ukonczeniu szkolenia.

Szkolenie odbywa si¢ w trakcie czasu pomiarowego rezerwowanego przez uzytkownika 1 kofczy

si¢ sprawdzeniem umieje¢tnosci. Zwracamy uwage, ze szkolenie jest platne (zgodnie z cennikiem

obowigzujacym w_ WPS NMR). Uzytkownik ma prawo dokonywac obstugi spektrometrow

wylacznie w zakresie objetym szkoleniem.

Minimalny czas pomiarowy mozliwy do zarezerwowania 0,5h.

Uzytkownicy mierzacy samodzielnie ponosza odpowiedzialno$¢ za niewtasciwe

wykorzystanie czasu pomiarowego 1 ewentualne uszkodzenia aparatow wywolane niewtasciwym
uzytkowaniem.

Ze wzgledu na skromng baze¢ aparaturowg przewiduje si¢, ze dostep do samodzielnych pomiarow
beda mogli mie¢ wylacznie pracownicy Wydziatu Chemicznego - po jednym wyznaczonym

pracowniku z zaktadu (zespotu).

Blok C (blok nocny) w godzinach od godz. 20:00 do godz. 8:00

Pomiary tzw. dlugie 12 godzinne. Ostatnia osoba mierzaca samodzielnie w godzinach od

17:00-20:00 zobowiazana jest do nastawiania pomiarow w bloku nocnym.

Blok D (blok pomiarow weekendowych) w godzinach od godz. 20:00 piatek do godz.

8:00 poniedzialek.

Pomiary weekendowe obejmuyja:

pomiary indywidualne w sobot¢ od godz. 8:00 do 15:00, (ostatnia osoba mierzaca samodzielnie

w godzinach od 8:00-15:00 jest zobowigzana do nastawiania pomiarow (w razie potrzeby) od



godz. 15:00 w sobote do godz. 8:00 w poniedzialek. Przypominamy o przestrzeganiu regulaminu
wydziatowego dotyczacego pracy w sobote.

pomiary dhlugie caty weekend od godz. 20:00 pigtek do godz. 8:00 poniedziatek.

Samodzielne pomiary w niedziele 1 $wigta wymagaja zezwolenia Dziekana.

3.2 Probki i pomiary

Przygotowanie probek

Zachecamy wszystkich do samodzielnego przygotowywania probek w rurkach NMR, gdyz

znacznie skraca to czas pomiarowy, a oplata za wykonane widma jest nizsza.

Probka powinna zawiera¢ rozpuszczalnik deuterowany.

Probka powinna by¢ homogeniczna 1 nie zawiera¢ osadu.

Rurka musi mie¢ szczelnie zalozong zatyczke 1 nie moze by¢ zabrudzona na zewnatrz.

Dhugos¢ rurki z zaloZzong zatyczka nie moze by¢ mniejsza niz 170 mm.

Rurki nie spetniajgce tego wymogu nie beda przyjmowane do pomiardw.

Ze wzgledéw technicznych wysoko$¢ stupa cieczy w rurce powinna wynosi¢ 40-50 mm, co
odpowiada objetosci roztworu rownej ok. 0,6 ml. Mniejsza lub wigksza wysokos$¢ stupa cieczy
moze spowodowac pogorszenie rozdzielczosci rejestrowanego widma.

Stezenie probek do pomiaru powinno by¢ ok. 0,1 molowe.

Poprawne przygotowanie probki do pomiarow jest wytaczng odpowiedzialnoscia uzytkownika.
Probki zle przygotowane moga nie zosta¢ przyjete do pomiarow.

Pracownia 1 operatorzy nie ponosza odpowiedzialnosci za ztg jakos¢ widm spowodowang

nieodpowiednig jakoscig probek (np. niechomogeniczna probka).

Realizacja pomiarow

Pojedynczy eksperyment moze trwac najwyzej 12 h (blok C). Dluzsze eksperymenty moga by¢
wykonywane jedynie po uzgodnieniu z operatorem w blokach weekendowych.
Operator moze przerwac dlugotrwaty eksperyment (dluzszy niz 3 h), jezeli po 20%
jego nominalnego czasu trwania, na widmie nie sg widoczne Zadne sygnaty (poza
sygnatem rozpuszczalnika). W ogromnej wigkszosci takich przypadkow kontynuacja pomiaru

jest bezcelowa.

Operator moze odradzi¢ wykonanie dlugotrwatego eksperymentu, jezeli cechy probki (niskie

stezenie, silnie poszerzone linie, etc.) nie gwarantujg powodzenia takiego pomiaru.



3.3 Pomiary na aparacie Varian MercuryVX (400 MHz) - ,,self service”
® Osoby przeszkolone do samodzielnych pomiarow pobierajg klucz z szatni.

e (zas pomiarowy, rezerwowany jest po wpisie do systemu (i wpisie do zeszytu znajdujacego si¢

w pok. 17- po wykonaniu pomiaru).

3.4 Pomiary na aparacie Nanalysis NMReady-60e (60 MHz) - ,,self service”

® Osoby przeszkolone do samodzielnych pomiaréw pobierajg klucz od operatorow.

e (zas pomiarowy, rezerwowany jest po ustaleniu z operatorami (i1 wpisie do zeszytu znajdujacego

si¢ w pok. 142).

3.5 Uwagi ogdlne
Wstep do laboratorium
e W pomieszczeniach pomiarowych moga przebywac¢ samodzielnie wylacznie osoby do
tego upowaznione: operatorzy 1 przeszkoleni uzytkownicy.
e Nieprzeszkoleni uzytkownicy moga przebywac¢ w pomieszczeniach pomiarowych tylko w

obecnosci operatora.

Pole magnetyczne

e Ze wzgledu na obecnos¢ silnych pol magnetycznych w pomieszczeniach pracowni nie
moga przebywac osoby z rozrusznikiem serca lub z metalowymi implantami.

e Nie nalezy zbliza¢c si¢ do magnesu z przedmiotami wykonanymi z materialow
ferromagnetycznych oraz innymi narazonymi na jego dziatanie (np. karty magnetyczne).

Pomiary

e Pomieszczenia pomiarowe sg klimatyzowane. Dla poprawnego dzialania klimatyzacji
nalezy zamyka¢ drzwi. Wszelkie problemy techniczne nalezy zglasza¢ obstudze. Nie nalezy
wykonywa¢ zadnych czynnosci wykraczajacych poza umiejetnosci 1 uprawnienia
uzytkownika.

e Na pomiary prowadzone samodzielnie nalezy zglasza¢ si¢ terminowo. Czas pomiarowy osoby,
ktora nie zglosita si¢ w zarezerwowanym terminie, po uptywie 30 minut moze zosta¢ przejety
przez innego uzytkownika. Probki do pomiaréw zleconych nalezy dostarcza¢ terminowo.

e Jesliuzytkownik nie jest w stanie wykorzysta¢ zarezerwowanego czasu pomiarowego,



jest zobowigzany zwolni¢ rezerwacj¢ 1 poinformowac operatorow (w przypadku pomiarow
zleconych). Wskazane jest rowniez poinformowanie potencjalnie zainteresowanych
uzytkownikéw (nastepnych w kolejce).

e W przypadku wykonywania pomiar6w zmiennotemperaturowych nalezy przekazac
nastepnemu uzytkownikowi aparat doprowadzony do ustabilizowanej temperatury
pokojowej, chyba ze uzgodniono inaczej.

e Za uszkodzenia wyposazenia pracowni NMR powstate w wyniku razacych zaniedban lub zlej

woli eksperymentatora wspolodpowiedzialno$§¢é materialng moze ponosi¢ kierownik wlasciwego

Zespolu Badawczego.

4. Koszty wykonania pomiaréow widm NMR

Cena godziny pracy na aparacie Nanalysis NMReady-60e (60 MHz) - ,,self service” w temperaturze
25°C -30 °C.

1. Dla pracownikow Wydziatlu Chemicznego: 10 zt

Cena godziny pracy na aparacie Varian Gemini 2000 (200 MHz) w temperaturze 25 °C.

1. Dla 0séb spoza Wydziatu Chemicznego: 60 zt
2. Dla pracownikow Wydzialu Chemicznego: 50 zt
3. Dla pracownikow Wydziatlu Chemicznego, ktérzy dostarczg do pomiaru

roztwoOr w rurce pomiarowej: 40 zt
4. Samodzielna rejestracja widm: 30 zt

Cena godziny pracy na aparacie MercuryVX (400 MHz) - ,,self service’” w temperaturze 25 °C
1. Dla pracownikow Wydziatu Chemicznego w Bloku od 9-17 godz. 30 zt
2. Dla pracownikow Wydziatlu Chemicznego w Bloku od 17- 8 godz. 25 7k

Cena godziny pracy na aparacie Varian NMR System (500 MHz) w temperaturach
od 0 do +50 °C

1. Dla 0séb spoza Wydziatu Chemicznego: 100 zt
2. Dla pracownikow Wydzialu Chemicznego: 70 zt
3. Dla pracownikow Wydziatu Chemicznego, ktorzy dostarcza do pomiaru

roztwOr w rurce pomiarowej: 60 zt
4. Samodzielna rejestracja widm: 45 7t

Ceny akumulacji nocnej (wtedy, kiedy jest ona uzasadniona: od godz. 20:00 do godz. 8:00) i pracy
podczas $wiat sg zmniejszone do polowy stawki wyjsciowej w przypadku aparatow Varian NMR
System (500 MHz) oraz Varian Gemini 2000 (200 MHz).

Doptaty:



1. Deuterowane rozpuszczalniki- laboratorium dysponuje tylko deuterowanym chloroformem.

2. Doplata za pomiar w temperaturach innych niz w zakresie 0 - +50 °C - 50% stawki podstawowe;.

3. Doptata do bardziej skomplikowanych pomiaro6w wymagajacych specjalnego ustawienia spektrometru
- do uzgodnienia z operatorem.

4. Opfata za kurs obstugi spektrometru Varian Gemini 2000, MercuryVX (400 MHz) (tylko dla
pracownikow Wydziatu Chemicznego PW) - 300 zt.
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Kierujacy/Pracownia Dzigkan’ Wyidziati Chemigzhego

Warszawa, 29.09.2017



