BIOTECHNOLOGIA

Prezentacja i test [X1 nqblurkowych
spektrometrow NMR serii
SPINSOLVE® - fuzja kompaktowego
rozmiaru z duzym spektrum
mozliwosci badawczych

Ti TUSNOVICS 21 LISTOPADA 2024 ROKU W CENTRUM LABORATORYJNYM
merrumEnssn 200 NAUK - PRZYRODNICZYCH NA - UNIWERSYTECIE  KARDYNAEA
STEFANA WYSZYNSKIEGO W WARSZAWIE ODBYtO SIE KOLEJNE SEMINARIUM NA TEMAT
SPEKTROMETROW NMR SERII SPINSOLVE®, FIRMY MAGRITEK GMBH.

Seminarium, podobnie jak poprzednie w Poznaniu. potg-
czono z warsztatami, czyli wykonywaniem pomiarow na
probkach uczestnikow z wykorzystaniem spektrometru

820
Spinsolve® ULTRA Multi-X 80 MHz. T i

r‘ L
Wydarzenie zostato zorganizowane wspolnie przez B
firme Tusnovics Instruments Sp. z o0.0. (przedstawicie- "
la firmy Magritek na terenie Polski) oraz producenta YT T YT

spektrometrow - firme Magritek GmbH we wspotpracy
z Instytutem Nauk Chemicznych Uniwersytetu Kardy- dd &
nata Stefana Wyszynskiego w Warszawie.

Podczas wyktadow zaprezentowano najwazniejsze
parametry oraz wyjgtkowe mozliwosci spektrometru
Spinsolve® ULTRA Multi-X 80 MHz. Jest to wysokiej klasy
wielojadrowy spektrometr o wyjgtkowej rozdzielczosci.

Wyktady i prezentacje prowadzili dr Jasmin Wloka
i dr Sanel Suljic. Dodatkowo wtasne badania przedstawit \
dr Mateusz Urbanczyk z Instytutu Chemii Fizycznej PAN.

Uczestnicy mieli okazje zadawac pytania. prowadzic¢
dyskusje i wykonac liczne eksperymenty. Prezentacje
prowadzone przez specjalistow, ilustrowane przykta-

dami widm spotkaty sie z zywym zainteresowaniem
uczestnikow. Warsztaty potwierdzity unikalng rozdziel-

CzOSC i czutosc spektrometrow Spinsolve®, co umacnia
pozycje lidera firmy Magritek w technologii nabiurko-
wych spektrometrow NMR.

Wszystkie aparaty serii Spinsolve® pracujq bez koniecz-
nosci stosowania kriogeniki oraz pozwalajg na wyko-
nywanie pomiarow bez uzycia deuterowanych roz-
puszczalnikow. Kluczem mozliwosci technologicznych
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prezentowanych urzagdzen jest wyjgtkowa jednorod-
nos¢ pola magnetycznego. Aparaty pozwalaja na po-
miary wielu jader za pomocg tego samego urzgdzenia.
w szerokim pasmie czestotliwosci, bez nadzoru i ko-
niecznosci jakiejkolwiek interwencji uzytkownika.

Spinsolve® ULTRA Multi-X 80 MHz przetgcza sie pomie-
dzy réznymi jadrami w sposob w petni automatyczny.
Na przyktad mozliwa jest analiza sygnatow rezonanso-
wych jader 'H. '9F. BC i *P bez koniecznosci ponowne-
go dostrajania. Ponadto istnieje mozliwosc rozszerzenia
konfiguracji o dodatkowe opcje jagdrowe oraz podajnik
probek. Oprogramowanie zwigzane z podajnikiem probek
i funkcjg tworzenia .kolejki" pozwala na wykonywanie na
tej samej probce wielu zaprogramowanych wczesniej
eksperymentow. a funkcja .kolejki” umozliwia prowadze-
nie pomiaréw w kolejnosci wybranej przez uzytkownika.

Ze wzgledu na wyjgtkowo silne. stabilne i jednorodne
pole magnetyczne firma Magritek GmbH oferuje mo-
nitoring reakcji (w przypadku stabego magnesu nie
jest to mozliwe lub pomiar jest mato czuty). Kazdy
spektrometr Spinsolve® moze by¢ wyposazony w cele
przeptywowe, aby zapewni¢ staty przeptyw probki
i pomiar on-line (monitoring w czasie rzeczywistym).
Wszystkie aparaty serii Spinsolve® mogaq mierzy<¢ za-
rbwno substancje czyste. probki wprost z procesu
syntezy. probki w rozpuszczalnikach protonowanych,
roztwory wodne i standardowe prébki w rozpuszczal-
nikach deuterowanych. Bardzo wysoka jednorodnosc
pola magnetycznego w aparatach serii Spinsolve® po-
zwala na osiqggniecie najwyzszej wydajnosci ttumienia
sygnatow pochodzgcych od rozpuszczalnika (ang. so-
lvent suppression), co eliminuje koniecznosc¢ stosowa-
nia rozpuszczalnikow deuterowanych.

Technika spektroskopii NMR znajduje coraz szersze
zastosowanie w przetwarzaniu i badaniach zywnosci.
Zaprezentowano m.n. ciekawy temat zwigzany z iden-
tyfikacjg i oceng ilosciowg MGO w miodach Manuka
oraz zafatszowaniami kawy.

Miod Manuka

Miod Manuka powstaje z nektaru kwiatow krzewow
Manuka (Leptospermum scoparium). ktore wystepujg
naturalnie w Nowej Zelandii i czesciowo w Australii. Jest
znany i ceniony ze wzgledu na swoje antybakteryjne
wiasnosci i specyficzny smak. Zawiera metyloglioksal
(MGO). zwigzek organiczny o wzorze C3H402, nalezacy
do grupy aldehydéw. leptosperyne i dihydroksyaceton
(DHA). MGO powstaje z DHA w procesie starzenia mio-
du. Z MGO poprzez spontaniczng reakcje z wodd. po-
wstaja dwa zwigzki: mono- i dihydrat- metyloglioksalu.
Schemat reakgji pokazano na rysl. Ze wzgledu na duzg
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reaktywnosc. niskg mase czgsteczkowq i brak chromo-
foru UV, bezposrednie wykrywanie MGO w miodzie Ma-
nuka za pomocg konwencjonalnych metod jest skom-
plikowane i czasochtonne.
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Methylglyoxal Methylgioxal monohydrate Methylglyoxal dihydrate

Rys. 1: Struktury czgsteczek MGO ( dwoch hydratow.

Jakos¢ miodu Manuka jest okreslana przez system kla-
syfikacji UMF (Unigue Manuka Factor). ktory jest mia-
rg ilosci unikalnych zwigzkow charakterystycznych dla
tego rodzaju miodu. w tym leptosperyny. DHA i MGO.
Wyzsze wartosci UMF oznaczaja wieksze korzysci zdro-
wotne. Na przyktad midd UMF-16 zawiera okoto 570 mg
MGO na kg miodu.

Spektroskopia NMR jest obecnie najbardziej wtasci-
wym narzedziem do oceny jakosci miodu Manuka. Jest
to analiza niedestrukcyjna, a przygotowanie probek
i ocena wynikow jest znacznie mniej skomplikowana
w porownaniu z innymi technikami. Za pomocg spektro-
metru Spinsolve® 60 MHz. przy uzyciu wewnetrznego
wzorca (kwas maleinowy) zostaty zidentyfikowane oraz
ilosciowo oznaczone hydraty MGO. Do pomiarow przy-
gotowano dwa zestawy probek: metyloglioksal rozpusz-
czony w 100 mM roztworze kwasu maleinowego w D,0O
oraz 100 mg miodu Manuka (UMF-16) rozpuszczonego
w 1 ml D,O. Uzyskane widmo pokazuje rys. 2.
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Rys. 2: Widmo 'H NMR miodu Manuka UMF-16 w D,O.
wykonane aparatem NMR Spinsolve® 60 MHz.
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Fatszowanie kawy

Problemy fatszowania jakosci kawy wynikajg z fak-
tu. ze jest to najbardziej popularny napdj na swiecie,
dzienna konsumpcja kawy to ok. 2 miliardy filizanek.
Istniejg dwa podstawowe typy ziaren kawy: arabika
(Coffea arabica) i robusta (Coffea caniphora). Arabika
to okoto 60 % sSwiatowej produkcji. Jest delikatnym
krzewem i jej uprawa wymaga szczegolnej troski. Ma
ztozony smak i jest uwazana za produkt najwyzszej
jakosci, zatem jest droga.

Odmiana robusta jest niezwykle tolerancyjna dla wa-
runkow srodowiskowych i klimatycznych. jak tez prak-
tycznie odporna na choroby. Ma bardziej cierpki smak
i prawie dwa razy wiecej kofeiny. niz ziarna arabiki. Jest
to odmiana znacznie tansza. dlatego czesto jest do-
dawana do kawy gatunku arabika, co jest rownoznacz-
ne z fatszowaniem produktu. W tym przypadku réwniez
niezawodng technikg identyfikacji zafatszowan jest
spektroskopia NMR.

Probki kawy arabika i robusta ekstrahowano za pomo-
ca CDCl,. a nastepnie filtrowano. Standardowe widma
'H rejestrowano za pomocqg spektrometru Spinsolve®
80 MHz Ultra.

Te dwa rodzaje ziaren mozna odrozni¢ oznaczajgc mar-
ker charakterystyczny tylko dla kawy robusta (16-OMC,
16-O-metylokafestol). Ta czgsteczka daje kilka sygna-
tow. jednak ten przy 3.16 ppm jest nagjbardziej widoczny
i nie naktada sie z innymi sygnatami obecnymi w wid-
mie. Sprawdzajgc obecnos¢ tego konkretnego sygna-
tu w widmie NMR, mozna wykry¢ oszustwa handlowe
w mieszankach obu wymienionych gatunkow kaw.

Otrzymane wyniki ilustruje rys. 3.
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Rys. 3: Widma 'H wykonane w czterech skanach (catko-
wity czas pomiaru 1 min).
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W widmach mozna réwniez zidentyfikowac sygnaty
pochodzqgce od kofeiny, co prowadzi do nastepnej apli-
kacji — iloSciowego okreslanie zawartosci kofeiny.

Dla tych pomiaréw przygotowano 3 probki: 100% arabi-
ka. 100% robusta i 100% arabika bezkofeinowa. Probki
przygotowano w domowym ekspresie do kawy. Widma
wykonano z zastosowaniem ttumienia rozpuszczalni-
ka celem zredukowania sygnatu wody. Pomiar trwat
17 min. Pomiedzy 3 and 3.5 ppm widac¢ wyrazne sygnaty
pochodzgce od kofeiny i na tej podstawie mozna prze-
prowadzi¢ analize ilosciowa. W tym przypadku arabika
zawierata 61 mg kofeiny na 100 ml. robusta. nieomal
2 razy tyle 113 mg /100 ml. a bezkofeinowa arabika tylko
5 mg /100 ml.

Wyniki obrazuje rysunek 4.
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Rys. 4: Widma ilosciowego pomiaru zawartoscl kofeiny

Przedstawione przyktady to tylko niewielki utamek
mozliwosci nabiurkowych spektrometrow NMR. Spek-
trometry Spinsolve® sg z powodzeniem stosowane
w przemysle farmaceutycznym, chemicznym. bada-
niach polimerow, chemii i ekspertyzach sqgdowych, pro-
dukgji ogniw i baterii, wspomagaja procesy w dziatach
R&D i nauczanie w laboratoriach licznych uczelni.

Jezeli po przeczytaniu artykutu sq Panstwo zaintereso-
wani tematem nabiurkowych spektrometréw NMR - Spin-
solve®, zapraszamy do odwiedzenia strony producenta:
https://magritek.com/ i zapoznania sie z notami aplikacyj-
nymi oraz do kontaktu z nami: https://tusnovics.pl/. w celu
poznania wiecej szczegotow.
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magritek

Magritek GmbH - najwyzszej klasy nabiurkowe

spektrometry NMR serii Spinsolve®

Seria SPINSOLVE® 60, 80 i 90 MHz

. Jadra 'Hi"F w standardzie + mozliwosc¢ dodania
(?Li, "B 13(:, 15N, 23Ng 29Gj 31p)_

. Mozliwose pomiarow bez deuterowanych rozpuszezalnikow
] Skuteczna supresja sygnatu rozpuszczalnika

. Opcja autosamplera

. Monitorowanie przebiegu reakcji

. Przyjazne intuicyjne oprogramowanie

. Mozliwos¢ pomiaru w protonowanych rozpuszczalnikach

e Automatyczny schimming spihsolve 80 Y™
. Gradienty pola rzedu 0,5 T/m dla technik dyfuzyjnych

EDUKACJA MONITORING ON-LINE
_‘ . ' - 2009
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BATERIE PRZEMYSL LABORATORIA ac PRZEMYSL
SPOZYWCZY KRYMINALISTYCZNE KOSMETYCZNY
Przyktady aplikacji Przyktadowe widma
https://magritek.com/applications/ https://magritek.com/resources/spectra-library/
A
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