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NMR In stato solido

Struttura e dinamica di solidi | _
« catalizzatori
e vetri
* minerali
e polimeri
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Spettri 13C non disaccoppiato della glicina marcata '3C al C-1

Angew. Chem. Int. Ed. 2002, 41, 3096-3129
Solid-State NMR Spectroscopic Methods in Chemistry

David D. Laws, Hans-Marcus L. Bitter, and Alexej Jerschow*
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Condizioni standard per 3C NMR: cross polarizzazione = CP

P90 Oiso
0.
Ii 9kHz  ° .
H RD SL | disaccoppiamento e
P Spinning side bands
3¢ RD SL

FID

H e 13C o Xirradiati durante il tempo di contatto imponendo la stessa frequenza di m
nutazione (stesso P90)

In qualche ms si ha il trasferimento di polarizzazione da 'H vicinoa '3C o X e
aumento S/N.

RD dipende da T, 'H

H MAS NMR 16 kHz
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Campo farmaceutico
O,

O, N. Zencirci et al. Mol. Pharmaceutics 2014, 11, 1, 338-350
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Polimert
Studio della tatticita in polimeri insolubili

Conseguenza della diversa cfm:

li: 13C CP NMR{'H}

Differenze spettrali per i diversi impaccamenti

Polimeri cristallini: righe 13C strette
Polimeri in fase vetrosa: righe 13C larghe, distribuzione di &

Polimeri gommosi: righe 13C strette, media dei 0

Polimero a blocchi SBS
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Interazioni inter-catena in miscele di polimeri

D1 D2
Disordered
(a) Dimer Complex (b) Dimer : Complex ’f\H'
J_df?\--r'/il\\u— M\w *\IJ’ 13C N ‘P;llca:.
: : ) ; b =T B 4 “g o Yo
' ; - S - v - S R ! : !
' + Complex [ & : Vo~ Free | = 0 9 H /lH
: R 3 Rahhly e aRbhd S H ' v
------ ) . B/ () —n I AR P
- : ' mplex 0 0 0
o~ H o 0o N 2 13
N 4], - - T AN~ o A 2 Xc” c? B AN
D1 : [ = Voo =+ H\} W HO 0 H-0 0
s - EL SR R I | el
: : E - : S = Stable Cyclic dimer Opendimer
E ' - ' Lo - Meta stable chains of H-bonds
rprrrrprrrrprrrryprt IIII.'IIIIIIIIIIIIIIII _
190 185 F2 [ppm] 190 185 _  F2[ppm] Figure 3. Possible hydrogen bonded structures within PMAA.>* ™
0
I |
H3C—T'—3IC—O—H-- ey H3C—T£C—O—H-'-_f
_&2 HyC _%32 ) 3 Fortier-McGil et al. Macromolecules 2012, 45, 6015-6026
PVME-PMAA-'3C PEO-PMAA-'3C ik
pH1 pH1

TH - 13C HETCOR

i1 MU
o 7y,
© g,

“wd % UNIMORE
5, & MODENA E REGGIO EMILIA Centro Interdipartimentale

1175

Grandi Strumenti

Dipartimento di scienze

Chimiche e Geologiche Adele Mucci - Cinquantennale CIGS - Modena, 8 novembre 2024 CINQUANTA




Minerali e vetri: silico alluminati e silicati — 29Si, 27Al
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Raya et al. Phys. Chem. Chem. Phys., 2010, 12, 14508

"H MAS NMR 33 kHz
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Chemical garden

Na,Si,O5 + CuSO,

29Si NMR MAS CuSO,

Q3
Q4

"H MAS NMR CGCuSO, esposto a NH; 33 kHz

Castellini et al. ChemSystemsChem 2022, 4, 202100034
Rx forma idrata di brochantite + Cu(NH;),SO, -H,O

—-913&
—-100.8
— -110.

"H MAS NMR CGCuSO, 33 kHz
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Klaus Miiller and Marco Geppi

solid State NMR

principles, Methods, and Applications

Adele Mucci - Cinquantennale CIGS - Modena, 8 novembre 2024

Solid-State NMR Spectroscopic Methods in Chemistry
David D. Laws, Hans-Marcus L. Bitter, and Alexej Jerschow*

Angew. Chem. Int. Ed. 2002, 41, 30963129

Solid-State NMR Spectroscopy
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