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NMR spektroskopie v pevné fazi je v soucasnosti rychle se rozvijejicim smérem NMR
spektroskopie a dulezitou strukturni spektroskopickou metodou. Jeji vyuZiti sahad od analyzy
mineralogickych vzorkd (napf. slozeni zeolitll) pfes studium struktury amorfnich materialt
(gelt, skel) az po studium pevnych katalyzatori za reakénich podminek. Na rozdil od NMR
spektroskopie v roztocich se uplatiiuje v pevné fazi celd fada magnetickych interakci, které
nejsou vyprumérovany volnou rotaci molekul, ale jsou umoznény pevnou orientaci jadernych
spinti vzhledem k vnéjSimu magnetickému poli. Vedle Zeemanovy interakce to jsou dipolarni
interakce, anisotropie chemickych posunt, skaldrni spin-spinova interakce a u jader se spinem
I > 1/2 i kvadrupolova interakce. VSechny tyto jevy zpusobuji rozsifeni signali a nékdy
dokonce znemoziuji jejich pozorovani. Existuje tfada technik, které plsobi proti témto
interakcim a jejich aplikaci dosdhneme zzeni linii ve spektrech. Heteronuklearni dipoldrni
interakce, vétSinou se jedna o interakci s protony, je odstranéna vysokovykonovym
dekaplinkem. Homonuklearni dipolarni interakce je podstatné zeslabena u jader s malym
pfirozenym zastoupenim, jako napf. °C, *’Si nebo "N, nebo u jader, kterd nejsou pi¥imo
vzajemné vazana, napf. >’Al a >'P. Anisotropii chemického posunu lze vyprimérovat na
isotropni hodnotu rychlou rotaci (desitky kHz) vzorku pod tzv. magickym uhlem (54° 44°)
vzhledem k magnetickému poli. K zesileni poméru signdlu k Sumu Ize vyuzit pifenos
polarizace zjader svysokym magnetogyrickym pomérem a pfirozenym zastoupenim
(obvykle H) na jadra malo citlivd. Velmi vyhodné je pracovat v co nejvyS$im magnetickém
poli. Pro jadra se spinem I = 1/2 dochazi k vyssi disperzi chemickych posuni a pro
kvadrupolérni jadra navic dochézi k zeslabeni kvadrupolovych interakci druhého tadu, které
zpusobuji posuny signali a jejich deformace. V této tloze budou studenti seznameni
s praktickou piipravou vzorkl a provedou méfeni *Si MAS NMR spekter piipraveného
zeolitu a MCM-41 materialu.

Ptistrojové vybavenim: NMR spektrometr Bruker AVANCE DRX 500, Sirokopasmova sonda
CP/MAS
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Postup pri pripravé vzorku pro méreni NMR v pevné fazi:

1. Ptipravime si plnici nalevku, péchovac, rotorek a ¢epicku.

Rotorek je vyroben z keramiky ZrO,.

V ZADNEM PRIPADE NESMIi SPADNOUT Z VYSKY NA KERAMICKOU PLOCHU
STOLU NEBO NA ZEM. Muze se vytvofit okem neviditelna prasklina, kterd pfi roztoceni
ve spektrometru na 5—-10 kHz zptsobi explozi rotorku a zni¢eni sondy. Oprava stoji ptes 100
kKE¢.

2. Rotorek vlozime do nalevky a Spachtli pfidavame postupné v malych davkach méfenou
latku, pted dal$im ptidanim vzdy upéchujeme.




3. Rotorek naplnime jen do vysky, kterou dovoli mérka na druhém konci péchovace.

4. Spravné naplnény rotorek uzavieme Cepickou: nejprve vlozime cepicku do nalevky z jeji
dolni strany vrtulkami dolii a zasuneme rotorek, otoCenim celé nalevky a zatlatenim dna
rotorku na pevnou podlozku ¢epicku vtla¢ime do Gsti rotorku.




5. Spravné uzavieny rotorek nesmi mit mezeru mezi ¢epickou a okrajem rotorku.

6. Po méfeni cepicku otevieme pomoci otvirace.

7. Vycistime rotorek pomoci nekovového predmétu. Nikdy se vnéj$i nebo vnitini povrch
rotorku nesmi poSkrabat — exploze viz bod 1.




