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Ayuda para el acceso al sistema automatico de los espectrometros Mercury400.

Unitat d'RMN

cambiador ya programadas y las que estan disponibles.

res Cientifics i Tecnologics (CCiT-UB)

el acceso esta autorizado * se abrira la pantalla para la programacién de la muestra.
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Informacion de la actividad del equipo

*Nota: El acceso se obtiene una vez realizado el curso basico y es valido para todos los equipos de campo
medio (400 MHz) que funcionan en modo automatico.

3. Introduccion de los datos de la muestra

El Panel Start, situado en la parte inferior de la pantalla permite la introduccion los datos referentes a la
muestra y seleccionar las condiciones comunes para todos los experimentos que se programen con la
muestra.

- Los datos del usuario proceden de la tarjeta de acceso.

- Seleccionar el disolvente (es importante hacerlo antes de poner el nombre de la muestra).

- Introducir el nombre de la muestra y pulsar la tecla de enter para que el sistema genere el texto.
Recordar que no pueden utilizarse caracteres como: # @/ * y otros simbolos parecidos.
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- Si de desea que una vez concluido el espectro, el resultado se imprima el usuario debe marcar la
opcion de Autoplot

4. Ajuste de lock y homogeneidad

El usuario puede escoger entre distintas opciones Before 1st EXP (day/night) payw: L£isd Fm
. . MightQ : 0&:00 PM
relacionadas con el lock y el ajuste de Locke Yeslock<sm  v|
homogeneidad, segln sean las caracteristicas de la [shim  []Tune L
muestra. Las condiciones mas frecuentes son: lock Select shimmap: 2H gradient {reac proke file at runtime) 15|
automatico activo, ajuste de homogeneidad (v Shim) -
y utilizacién del mapa de gradientes de deuterio. No obstante, el sistema puede hacer las muestras sin
ajustar el lock o/y sin ajustar la homogeneidad. El desplegable de la parte inferior permite seleccionar el
mapa de gradientes a utilizar. La opcién mas frecuente serd el de 2H, pero si estd disponible puede
seleccionarse el de 1H en el caso muestras en D20.

5. Situar la muestra en el cambiador

Una vez ajustadas la condiciones generales y antes de programar los experimentos, el usuario debe poner
la muestra en la bandeja del cambiador. Este paso debe hacerse siempre antes de hacer el Submit de la
muestras, el es rapido y puede ser que el cambiador vaya a buscar la muestra antes de que esté puesta en

Ia ba ndeja . Seare Aequire| Process| Clearsampleinte| SETTTTTTEN _ submitl

X , _ Operator : robot400 T SESHON] Sample Preparatic
Poner el tubo en un spinner, asegurandose que el tubo i
ejsta.blen cerrad.o y que tanFo él como‘el spm.ner estan :,.,'m _ :ﬂ{ua " N;wwm%"s
limpios (para evitar contaminar el equipo). Ajustar con o~ <1 “seremor o |38
cuidado la altura del tubo en el spinner, no forzando la Comeent 7

H1 | Mertury=400 = - . -
aman | Teme: 25€ | N Reg 00 et shmmap:  TH praciest (read probe e s rustime)

introduccion para que el tubo no se rompa. st

WS

Situar el tubo-spinner en la posicion
nos indica el equipo

No utilizar nunca, la posicidon que corresponde a la muestra que estd en el Iman. En la parte inferior de la
pantalla se indica con claridad la posicién de la muestra que esta activa en el iman.

os | T frobe 2 & TN
61.9 17 | ATB

Un fallo en la colocacién de la muestra en la bandeja del cambiador puede ocasionar la rotura de las
muestras implicadas y una parada del sistema.

Temp Spin
|||| 20 Hz

Tampoco debe ponerse el tubo en la posicién de emergencia, en el caso de ver una muestra en esta
posicién debe retirarse de inmediato.

6. Indicar si los experimentos que se programan son de dia o de noche ' View: Submit Queue ———spanalll
., . . ., . Add Mext Selection to
Esta eleccidon debe realizarse previamente a la seleccion de los experimentos New Study B iyl

a realizar y al ajuste de las condiciones de adquisicion. El cambio de seleccion E:DSW
’ ., . . i(-z ray it Studly from Location
dia/noche, una vez se ha completado la programacién de la muestra implica T e s |

la pérdida de las condiciones y obligard al usuario a repetir todo el proceso.

7. Seleccidn de los experimentos de RMN

El usuario tiene dos opciones:

PRESaT wain

- Utilizar uno de los paneles de la izquierda de la pantalla  s—gpe- i

i) painc 0 O
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Acceder al panel de acceso rdpido mediante la pestaia Acquire situada en la parte inferior de la
pantalla. Esta opcién permite acceder rapidamente y de un modo facil a los experimentos mas

.o
o< S
‘Samplename: mentol Solvent: cdcl3 ‘ Submit next selection to:
[v] Short/Day Long/Might
std1D proTON | PResaT | wetD | leJshor/Day Q[ Long/night Q
cAREON | DEFT | FLUORINE | PrepTime (3 min, O sec)
Homo2D gcosy |  gpacosr | Tocsy EXPLIST
NOESY ROESY PROTON_001 (24 sec)
CAREON_001 (2 min, 40 sec)
Hetero2D gHSQCAD gHMECAD BIERTLo1oll (21 faal), ) 12

FLUORINE_0O1 (28 sec)

acosY_001 (3 min, 12 se)

Proc/Plot (10 min, 0 sec)
)

utilizados

Conforme se van programando los experimentos, en la parte derecha del panel se genera una lista con los
experimentos seleccionados indicando el tiempo parcial, sin son de dia o de noche y el tiempo total.

Esta informacion también se puede visualizar en la parte izquierda de la pantalla, informacion que se
actualiza conforme se seleccionan los experimentos

% new Sample
Samplelnfo [Day.25:46]

# new Sample |
samplelnfo [D
PROTON_001
CARBON_001_day

% new Sample
Samplelnfo

[0:26]
9COSY_001 day [3:12]

« 0 D < I I D
Add Mext Selection to: @ DayQ (' NightQ

Add Mext Selection to: @ DayQ ' NightQ
New Study [ Priority sample

Add Next Selection to: @ DayQ ) NightQ

New Study [ Priority sample New Study 1 Priority sample
L Submitll to Automaton x| __ to Adtomation hd| __ to Automation |
ICTTRTE s sy rom Lacation | Edlit Study from Locaion T e
Qe Rending oo o OUels | Clear Pending Exp from Queue |

Clear Pending Exp from Queus ‘

8. Ajuste de las condiciones de los experimentos programados.
- Sodlo es necesario si se quieren modificar las condiciones que por defecto tiene el sistema:
O Protdén: 8 acumulaciones D1=1 AT=2.6 s y pulso de 45 2

0 ™C: 256 acumulaciones D1=1s AT=1.3, pulso de 452 y desacoplamiento de banda ancha
durante todo el proceso

Si se quieren modificar las condiciones, basta con seleccionar el experimento en la ventana de

Study Queue y hacer doble clic con el ratdn. Al reajustar las condiciones debe tenerse en cuenta la

disponibilidad de tiempo. Con la opcién de Show Time se determina el tiempo que requiere el

- .
Swdy Queve oo
S[art‘Acqulre|Procesi|| Show Time ‘ i Defaul Acquirg Sequence ‘ Arrays | Seq. Help | ‘
R 1 00 Experiment: PROTON  Solvent: cdcl3 Observe: H1 Decoupler: C13
EEfEO(;JdEOL Acquisition Options Receiver Gain (dB) [B0
FLUORINE. [v] Amogain
gCoSY_001 Spectral Width (select). ¥ | ppm
(..orenter); [-2.0 1o |14.0  ppm Before FROTON ac:  [] Re-shim
gi‘::e’:mms Number of scans 8 ~ After FROTON ace (] Autoplot
i ‘ 51 Relaxation Delay 1 ~|s Starting with
u l Pulse Angle 45 ¥ | degrees
View: Submit Queue | “Done Minimize SW skp v Samplename:
i mental
Add Mext Selection to:  ® DayQ () NightQ Calibrate pwS0 [ s oy o
New Study [ Priority sample Maore Options: PlotProcAdy page
L Submitl] to Avomaion  x]
Show Tray Edit Study from Location
Clear Pending Exp from Queue | <
I
Probe
: Temp | spin | Lock [sampre E‘ AT = m oo rLuoRNE o auee
Il 20Hz | 877 26 |

Si en la muestra también se tienen que programar experimentos de 2D, debe seleccionarse la opcion
Minimize SW en modo Auto. De este modo se reajusta automaticamente las ventanas espectrales para los
experimentos 2D, lo que implica una mayor resolucion digital y/o también un ahorro de tiempo.
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9. Salvar las condiciones del experimento

Una vez ajustadas las condiciones debe hacerse Save para que el sistema las guarde y regresar a la

pantalla de seleccion de experimentos. Si el nimero de acumulaciones

y/o D1 hacen que el

experimento supere el tiempo maximo del periodo, el sistema avisa y no se salva el exp.

10. Seleccionar la posicion del cambiador

Actualmente todos los sistemas realizan las muestras de un modo correlativo y
el propio sistema asigna la posicion del cambiador que debe utilizarse. La
informacidn de la posicién se encuentra en la ventana principal en la parte
derecha.

AutoRun:
autn_20140226_01

Currel

Available Location: 17
Mext Submission starts...

:04:40 PM
NightQ: 09:51 PM

(read probe file at runtime) jl

Cddigo de colores utilizado:

- Gris: Posicién disponible para la programacion
—
- -: Muestra realizada correctamente y posicidn que puede

ser reutilizada.

- Amarillo: Muestra programada y a la espera de ser realizada

- Auzul: Muestra dentro del iman y en proceso de adquisicion.

- - Muestra programada para el turno de noche o fin de
semana.

- - Muestra que ha fallado (problemas con el giro, lock son

las causas mas frecuentes.

4 sec

4[]

0000
8050808
070309
gee‘o'o
egogo:o
0303096

0
o
o
O
(5

Las posiciones que corresponden a las muestras realizadas correctamente (marcadas en verde) son

reutilizables.

11. Revisiones finales.

Comprobar:

Los experimentos programados, asegurandose que no hay repeticiones no deseadas.

b. Que el nombre de la muestra y el disolvente seleccionados son correctos y se corresponden

con el que se indica en el texto (Recordar que para que se actualice este Ultimo campo es

necesario hacer enter después de cada modificacién)

c. Que se ha seleccionado correctamente la opcion dia/noche.

12. Enviar los experimentos programados a la cola de adquisicion.

Basta con activar la opcidn Submit que se encuentra en la pestaia del panel de muestras o en la parte

inferior izquierda de la pantalla del VNMRIJ

? quinina (to be submitted) | @ @ @ @ @ ‘ | ‘
Samplelnfo [Day.2:24] o %
PROTON.001 day [0:24] Start‘Acqulre | Pruce§§| ClearSamplelnfo |

m Operator : robot400 _ Sample Preparation AutoRun: w|
Sample Name: Jauinina Equilibrate for: 0.5 sec auto 2011092602
SampleDir: (quinina_20110926_01) Run Sample at: [25.0 C Current Status; Up
Ehl Il I D Registre: 0] After EXP [v] Autoplot
Available Location: 35
@ b.
View: Submit Queue _ Codl Usuart - servel Eadldr Jmiguel@rmn ub-= - pjger M Mext Submission starts,=
Usuari MICUEL FELIZ RODENAS After Queue [ | e-message PriorityQ : 05:07 PM
Add Mext Selection 10; @ DayQ () NightQ DayQ: 05:13 PM
Before 1st EXP (day/night
- Solvent DMSO =] I NightQ: 11:47 PM
New Study. [ Priority sample Lock?  Yes (alock<>n) -
_ Lo NIRRT j Comment [v] Shim O Tune |
Edit Study from Location H1 / Mercury-400 ol .
= & dmso [ Temp: 25C / N.Reg: 00 Select shimmap: 2H gradient (read probe file at runtime)
Clear Pending Exp from Queue | \lJ uarl: servei / Mostra indef Sen2011 170 = I | l:
[l I » =]
sz L.
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Si se ha terminado la programacién hacer QUIT SESSION (ver punto 14)

13. Programacion muestras adicionales (sin salir del sistema)
- Condiciones y experimentos totalmente coincidentes

Las condiciones de la primera muestra pueden aprovecharse para muestras posteriores del mismo
usuario. Sélo sera necesario cambiar el texto y/o disolvente (recordar hacer enter en el campo del
nombre de la muestra para actualizar la informacion).

- Nuevos experimentos.

Activando la opcion NewSample se borran los experimentos y condiciones de anteriores
muestras. A partir de este momento se procede tal como se indica en el punto 5 y en adelante.

- Modificacion parcial de experimentos o condiciones.
Para borrar un experimento basta con seleccionarlo y arrastrarlo a la papelera (parte inferior
izquierda de la ventana del VNMRJ).
Para modificar las condiciones, se procede tal como se describe en los puntos 8 y 9.

14. Salida del sistema

Antes de salir del sistema comprobar que los experimentos programados han sido aceptados, circulos del
“loc” en color amarillo y paso a azul si se inician de inmediato.

Para abandonar el sistema basta con activar la opcion QUIT SESSION, ya sea la que se encuentra en la
parte superior de la pantalla o la que estd en la ventana del panel de la muestra. Si se activa la opcidn
Done también se sale del sistema.

En ningun caso cerrar el programa del VNMRJ, ya sea haciendo exit desde el menu o desde la X que se
encuentra en la parte superior derecha de la ventana global.

15. Edicion de una muestra ya programada

En el caso de un error en la seleccidn del disolvente o que sea necesario
afiadir un nuevo experimento, la muestra se puede editar. Esto sélo es
posible en el caso de que los experimentos no se estén haciendo ya. Para

ello, seleccionar la posicion de la muestra en cuestién y activar la opcion

4] 1] D

Edit Study. A continuacién, hacer las modificaciones necesarias o afiadir | View submit Queue ,‘ =1
los experimentos complementarios. Debe finalizarse el proceso haciendo e
un Submit para que el sistema tenga en cuenta los cambios. New Study [ Priority sample

_M to Automation j

Salir del sistema segun se indica en el punto 14. Eain sway from Location_|

Clear Pending Exp from Queus ‘
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FAQ

¢Es posible reajustar las acumulaciones en los experimentos de 13C en funcion de la
sefial/Ruido?

relacion

Si, basta con activar la opcién de Check SN e introducir el valor de la relacion SN que se quiere
alcanzar y la region en la que se calculara. Hay que tener en cuenta que el experimento se puede

parar antes si el nUmero de acumulaciones no es suficiente grande como para que se al
objetivo prefijado.

cance el

La posibilidad de fijar la zona donde se comprueba la relacion SN da mucha fiabilidad a esta

opcion.

L
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Hldecouping  Decoupled & NOE =]
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Mare Options: FiotFrochdy page

puede eliminar?

Antes de enviar la muestra a la cola, he detectado que he duplicado los experimentos de proton.

LB

Seq_Help |

éSe

Si, Para eliminar un experimento, antes de que se haya enviado a la cola, basta con seleccionarlo

con el ratéon y moverlo a la papelera.
éSe puede eliminar una muestra ya programada?
No es posible eliminar muestras ya programadas.
¢Como puedo ver el estado del sistema?
Abrir una sesidn y examinar las ventanas de la parte inferior del VNMRJ.

Al pasar la tarjeta no se abre la sesidon o aparece un mensaje de error o indica que la tarjeta es
incorrecta. ¢ Qué puedo hacer?

No volver a pasar la tarjeta de un modo repetido y continuado. Si el error se repite en un

segundo intento, la opcidn es avisar al personal de la Unidad. Pasando varias veces la tarjeta hace

que el ordenador se cargue de procesos y no responda, pudiendo pararse el sistema.

servidor no esta el fichero. ¢Qué ha pasado?:

El espectro estaba correctamente programado y en la impresora ha salido su registro, pero en el

Comprobar si en el nombre de la muestra hay alguno de los caracteres prohibidos. En tal caso no

hay solucion.

Si el problema se debe a un fallo puntual de comunicaciones, el equipo dispone de una copia de
seguridad que se mantiene unos dias. Pasado un tiempo prudencial, solicitar al técnico el envio en

modo manual.

Otro motivo del fallo en el envio puede ser por un problema grave en el ajuste de la fase o
exceso de ruido en el espectro.

noche programar el 13C y otros experimentos 2D?

Si. El sistema acepta esta doble programacién. No obstante, puede ser peligroso ya que se
riesgo que otro usuario inadvertidamente saque la muestra del cambiador.

éSe pueden enviar muestras prioritarias?

No. Esta opcidn no esta permitida.

un

¢En una misma muestra puedo programar un espectro de protén durante la cola de dia y en la cola de

corre el
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