NMR Strukturni analyza — seminar
Zapoctova pisemka 2018

1A. K urceni presné koncentrace studované latky pred titracnim experimentem pomoci NMR se
pouziva pridavek standardni latky. PopiSte, jak se urCuje presné mnoZstvi slouceniny v NMR
vzorku. Jaky musi byt relaxacni Cas pri takovém meéreni?

2A. K uvedenym obrazkim "H-"N HSQC titra¢niho experimentu dopliite popis “pomald, stfedni a
rychla vyména”. Odhadnéte rychlostni konstantu stfedné rychlé vymeény, je-li pracovni frekvence
pouzitého pfistroje w(*H)=600MHz.
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3A. Pro snazsi interpretace NOESY experimentt se u systému protein(izotopicky oznaceny)-ligand
pouzivaji N/*C editované verze. Vysvétlete rozdil mezi H-X-filtrovanym a H-X-editovanym
experimentem. Jak takova tiprava miZe napomoci k analyze NOE dat?

Na obrazku je ukazka Cisticiho elementu pouzivaného v H-X-filtrovaném NOESY pulzni frekvenci.
Pomoci vektorového modelu zndzornéte vyvoj 'H magnetizace pro 'H-"*N a 'H-"H par. PFG
oznaCuje z-gradient. UrCete hodnotu J-interakcni konstanty, pro kterou byla sekvence

optimalizovana.
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4A. Vysvétlete pojem T, relaxace, jak je ovlivnén velikosti molekuly? Jaky je nejvhodnéjsi smér
prenosu polarizace béhem editovaného/filtrovaného-NOESY experimentu v komplexu protein -

maly ligand pro slabé vazany systém a proc.



1B. Pfi studiu reak¢niho mechanismu konjugované adice aldehydu na nitrostyren byl pomoci NMR

identifikovan intermediat 5a, ktery je v rovnovaze se strukturou 6.

Prifad’te v EXSY spektru signaly

1’, 3’ a 4 z 5a a 6. Jaky je princip pulzni sekvence EXSY. Pro¢ 5b derivat EXSY krospiky

neposkytuje?
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2B. Z grafu casové zmény intenzit NMR signalt urcete priblizné termodynamicky a kineticky
pomér mezi syn a anti produktem adice. Co zplisobuje pozorovanou konverzi? Na jaké veliciné

obecné zavisi kineticka specificita reakce?
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3B Reak¢ni vzorek intermediatu na obrazku byl popsan sérii NMR
spekter naméfenych pfi razné teploté. ProC jsou ve spektru
pozorovany duplicitni signaly. Jaka je pribliZzné teplota
koalescence? Uved'te obecny vztah pro vypocet aktivacni energie.
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