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Anleitung zur NMR-Auswertung mit SpinWorks
Allgemeines

Diese Anleitung wurde fiir die Programmuversion 4.0.5.0 erstellt und erprobt. Beschrieben wird
jeweils eine mogliche Methode um die Spektren zu bearbeiten. Eine vollstéandige und ausfihrliche
Anleitung im PDF-Format erhalt man im Programm (ber die Menuleiste Help oder ?. Da die
Originalanleitung in Englisch vorliegt, wurde die hier vorliegende Kurzanleitung nicht ins Englische

Ubersetzt.

= Verzeichnis fir die NMR-Daten auf dem eigenen Rechner erstellen — falls sich die Dateien auf
einer CD befinden, missen diese auch auf den Rechner kopiert werden.

= Messdaten in das Verzeichnis auf dem eigenen Rechner kopieren
Grund: auf Laufwerk Z:\ nur Leserechte; SpinWorks speichert aber eigene Daten zurtick

= Bitte das komplette fid-Verzeichnis auf den eigenen Rechner kopieren!

5 Select an NMR data set (i fle) o open ] x RESTIITETUT i =
@ ): |1 spektren v raras0_ih 5008 « @ o020 1 soomaa. g | )71 v Sprworks SerptUsberrbete » tnade77_ih 5004 + & [ tna0277_1h_s00idd.. gl
Organseren v Neuer Ordner =10 il e =~ 10
Name + | Anderungsdatum - | 7
Favorken 2l Name - JAMemngsdaIum ‘Typ |GroBe ' Favoriten il | L lGroee I |
B Desitop ST ™ sy _— I Desitop 10_imag 05.03.201410:07  Datel 256 K8
| .09 : 4 Downloads
10_par 0503201410:07  Datei 168
Y Downloads g | 0092011153 Datei 18 4 Dropbox i
4 Dropbox 5 ; p . 10_real 050320141007 Datel 256 K8
| pocpr | 200920111513 Datel 6 KB
% 2uktzt besucht ] | spectrumdx | 05.03.201410:07  DX-Datei 4798
e ) 2.09201115:13  Datei 1KB
N— Bbiotheken 1D_integ 05.03201410:07  Datei 1K8
) FRgian 0503.201410:07  Textdokument 1k8
A Comput W Computer ) Bos2o11s2  Datel 129K8
omputer . v
Lol & System (C) g 290020111512 Datel 1K8
S —— 290920111512 Dat 26K8
- Daten (D:) < nmrdaten (\\boc-funny) (Z:) Proc ¥ : 2
< nmrdaten (\Woc-funny) (Z L te ) 0020111512 Date %8
& Netzwerk
@ Netzwerk 1]
Dateiname: || :] Dateiname: j
i 4

=  SpinWorks ist ein kostenloses NMR-Programm. Es kann von der u. g. Seite heruntergeladen
werden.

= Einzige Voraussetzung zur kostenlosen Nutzung ist, dass bei Veréffentlichungen die
Verwendung des Programms und dessen Autor angegeben werden muss:
SpinWorks 4.1.0.0, Copyright © 2014, Kirk Marat, University of Manitoba

= Neueste Version 4.1.0.0 — kann heruntergeladen werden bei

http://home.cc.umanitoba.ca/~wolowiec/spinworks/index.html

oder Uiber den ftp-Server: ftp://davinci.chem.umanitoba.ca/pub/marat/SpinWorks/

— die neueste Version SpinWorks_4.1.0.zip verwenden!

= BB Gffnen


http://home.cc.umanitoba.ca/~wolowiec/spinworks/index.html
ftp://davinci.chem.umanitoba.ca/pub/marat/SpinWorks/
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_lslx]
File Edit View ROI Options SpinSystem Simulation Processing Peaksand Integrals Help
S = o+ i % Workspace - 1 2 3 4 5 6 7 No Phasing - Lorentz -~ LB: 0,000 GF: 0,000 &
=
]
- W - |
Vert.
Full
Zoom
Last

Simulate

Ready Mouse: (set cursor, zoom, pick nearest peak)

."stm‘ ‘ w\“@‘@l ]‘l’: ,E DEI|* 1 el (s 13::i2215t

Menuleiste Options — Data Format wie angeben einrichten und Set Start-up Options — Default
Data Path eingeben.

Bei Processed Data kann Auto Load angekreuzt werden. Wenn der File bereits bearbeitet wurde,
wird der gespeicherte Datensatz geladen ( ).

Options \ Spin System Simulation Processing Peak Pick Help

[ Data Format v ] Bruker (XwinNMR)
Set Start-up Options... Varian (VNMR) Default Data Path: ]D’\Mario\NMR‘\Spinworks
Extended Debug Logging JEOL
i TECMAG ¥
Clear Log File T External Module Path: ]C.\Program Files (x86)\SpinWorks_4
CDFF (Anasazi) |C T
: ; \Temp
NMRPipe Processed Data Writable Scratch Path:
1D Important the simulation modules require thatthere be no blanks
2D in the Default Data Path and the WritableScratch Path
3D
Processed Data
™ Auto Save I Auto Load
 Display Font Size
& normal C larger ' largest

v A4 (European) Paper Size

IV Use alternate Print Dialog (for Win 7 64 bit)

Start-up size (0 = Windows default size)

Width: 10 Height 10

Cancel |[ ok |




Anleitung zur NMR-Auswertung mit SpinWorks
Bearbeitung von 1D-Spektren

Datei 6ffnen

Menuleiste File — Open — Datei auswahlen — fid auswahlen — 6ffnen.

Fid imag und real mit der "Window"-Funktion werden sichtbar.

T ——TY i rranman sl
T T ———.
4 3 [togmcs 1] 32 3 418 877 305 508 methesng © tawtz | 5 U 1300 Gh 0000 &

"Window"-Funktion

Prozessieren

| Edg/lt Pars oder Menuleiste Edit — Processing Parameters

Size Window Function LB Gf Sine Shift
H 32k sine squared 0 0 90.0

32k Lorentz to Gauss * -1 0.3 0

32k Lorentz to Gauss * -2 0.6 0
3¢ 32k Lorentz 1.0 0 0

| Process |

* = Bei 'H-Spektren kann auch mit "Lorentz to Gauss" statt "sine squared" gearbeitet werden, um eine

bessere Auflosung zu erzielen.



Anleitung zur NMR-Auswertung mit SpinWorks

Phasieren

Falls das Ergebnis nicht zufriedenstellend ist, muss manuell phasiert werden:

= Spektrum groR ziehen (Mausrad)

:

=  GroRter Peak wird automatisch markiert.

]
|

,,,,,,,,,,,,,,,,,, ] phO: coarse -> den groRten Peak
fine } pho

AR RS S optimal phasieren
coarse — \J IIIIIIIIIIIII '
i | ol phl: coarse -> Peaks am linken

S Spektrumrand optimal phasieren

[ 180 +180 Cancel | [ Apply + Exit |

= Apply + Exit

Basislinienkorrektur

Menuleiste — Processing — Fully Automatic Baseline Correction funktioniert in der Regel gut.

Kalibrieren

Zoom

Referenzpeak auswahlen — moglichst breit auswahlen, damit man den

Peakmittelpunkt gut auswahlen kann, mit linker Maustaste markieren — Calibrate — den

entsprechenden Wert eintragen — ok — full.



Anleitung zur NMR-Auswertung mit SpinWorks

Integrale setzen

Bereiche groRer ziehen — auf der linken Spektrumseite beginnen — ) mit der linken

Maustaste auf der linken Seite des Peaks klicken — mit der linken Maustaste auf der rechten Seite
des Peaks klicken — zum nachsten Peak gehen, bis alle Integrale gesetzt sind — Close.

Ferner gibt es die Mdglichkeit, Integrale zu |6schen oder zu kalibrieren.

i

froows— 2 || p

= |ntegrale I6schen: Delete All

Delete = Bestimmte Integrale I6schen: gewlinschtes Integral
c t List .
= = | markieren — Delete Current
All | Read |
= Integral kalibrieren: gewiinschtes Integral

b < e e T e G = markieren — Wert eintragen — Calibrate

f = | = |ntegral-Liste anzeigen: List

2D Integration and Label

Integrate I

Label: I Close

Peak Picking

—ins Spektrum klicken — rosa Linie erscheint — mit der linken Maustaste kann die

Hohe eingestellt werden — _] — Menuleiste Peak Pick — Peak Pick and Append to List.

Weitere Menupunkte:

= (Clear Peak List: 16scht die komplette Peakliste

= Clear Peaks in Region: Bereich auswahlen (z. B. Losungsmittel- oder Wasserpeak) — diese
Peaks werden aus der Peakliste geldscht.

= [Ljst: zeigt die Peakliste an, diese wird als peaks.text im Spektrum-Ordner gespeichert und
kann dann z. B. in Word eingefligt werden.

= Units: hier kann man auswahlen, ob das Peak Picking in Hz oder ppm angezeigt werden.
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Drucken / Einbinden in Office-Programme

Menuleiste — Edit — Plot Options and Parameters

'Plot Objects and Paramete;
Plot Objects Drucken:
s Plot Wicth (em);  28:00 . .
] Foane Pl Hoight (em | 1500 folgende Optionen markieren:
[] Grd
Inegras #ods Fort Height frm): 35 .
PR Integral Fort Height (mm): 27 - Axis
|| Peak Labels Parameter Font Height (mm): 27
[ Simulzted Peak Label Fort Height frm): 27 " | ntegrals
Spectnm Title Fort Height frm): 40
e Specim Pen ity 0200 =  Parameters
1D Trace Offset in 20 (cm): 050
=  Peak Labels
Spectrum Colour:
Simulated Colour: " Spectrum
["] 2D Parameters on Right #ods Colour: .
7] 2D Contours in Celour ntegral Colour - Title

Menuleiste — Print — Drucker auswahlen (hier kann man sich auch pdf-Files erstellen)

Plot Objects and Paramete
Plt et Einbinden in Office-Programme:
- Plot Wicth (cm);  28.00 ) )
[ Frame Plot Heigt fer): 1500 folgende Optionen markieren:
[] Grd
tegrals Hods Fort Height (nm). 35 .
] Parameters Integral Fort: Height (mm): 27 L] AXxis
] Peak Labels Parameter Fort Height {mm): 27
[ Simulated Peak Label Fort Height fom): 27 = Integrals
Spectrum Tile Fort Height frm):  +0
@i Spectrum Pen Width (). 0.200 = Peak Labels
1D Trace Offset in 2D om): 050
=  Spectrum

Spectrum Colour:

imul jour: . . . . .

S Damit die Linien beim Ausdruck besser herauskommen, kann
["] 2D Parameters on Right Auis Colour:
et e [ man auch noch mit Spectrum Pen Width ein wenig

experimentieren — einfach mal ausprobieren.

Menuleiste — Edit — Copy MetafFile to Clipboard (Win 32 APl format) oder Ctrl-C—dann in Word oder

Powerpoint Ctrl-V.



Anleitung zur NMR-Auswertung mit SpinWorks
Speichern

Menuleiste File — Save (JCAMP DX) oder Ctrl-S.

Falls man die Spektren auch fiir 2D nutzen mdchte, unbedingt abspeichern. Es wird im Kapitel ,,2D-

Auswertung” nochmals darauf eingegangen.



Anleitung zur NMR-Auswertung mit SpinWorks

Bearbeitung von 2D-Spektren

Allgemeines

Es ist ratsam, zuerst die 1D-Spektren zu bearbeiten und zu speichern (Ctrl-S). Das Offnen der
Dateien funktioniert auf die gleiche Art und Weise wie bei den 1D-Spektren. Es wird lediglich noch

nachgefragt, ob man in den 2D-Modus wechseln mochte.

Prozessieren

Beim Prozessieren gilt es fiir die unterschiedlichen Pulssequenzen, unterschiedliche Parameter zu

beachten. Diese sind der Ubersichtlichkeit wegen in einer Tabelle am Ende zusammengefasst.




Anleitung zur NMR-Auswertung mit SpinWorks

Ansichten

Es gibt zwei unterschiedliche Ansichten: Image und Contour. Nach dem Prozessieren sollte man
zuerst die Ansicht Image wahlen (bendtigt weniger Rechnerkapazitat). Mit ,,Floor —“ kann man die

Darstellung optimieren. Mit ,Range +“ kann die Darstellung im Contour-Modus optimiert werden.

-

m 1
W

Kalibrieren

Gewinschten Peak (Zoom) — das Zentrum markieren (Klick mit der linken Maustaste) —

LEl = — Werte eintragen — ok.

F1 — 3C, F2 — 'H bei CH-Korrelationen.
Falls kein Losungsmittel-Peak zu sehen ist, empfiehlt es sich, aus den 1D-Spektren einen Peak

auszuwahlen und diese Werte zum Kalibrieren zu verwenden.

Calibrate Spectrum

F2(PPM): |7.26 Zero

F1(PPM) 77.02 Zero

rRef F2toSolvent—————————————————
cDCI3 H 13C
D20 1H
C6D6 H 13C
CD30D H 13C
Acetone-d6 H 13C
DMS0-d6 1H 13C
CD3CN 1H 13C

Cancel OK



Anleitung zur

1D-Spuren

NMR-Auswertung mit SpinWorks

Menuleiste File — Read F1 Trace — entsprechendes Spektrum laden, fir F2 Trace entsprechend

wiederholen.

5 SpinWorks 4.1 (2014/11/01) D:\Mario\NMR\Spinwoi

< Select a JDX file for F1 trace

-%: SpinWorks 4.1 (2014/11/01) D:\Mario\NMR\Spinworks\Spinworks-Skript-Sabine\Spektren\cm00484-22_dqcosy. 500.fid\

X

Open... Strg+0 P—— e
| </l YNMR ¥ - €M00484-22_1h_500....
Read F1 Trace... 0\ AL ml g
Read F2 Trace.., Organisieren v Neuer Ordner e E v (1@
Save 1P DX) Strg+S
| Labor -~ -
Save As... (JCAMP DX) 2l vame Anderungsdatum v IW |
Save Displayed Columns (JCAMP DX) 10_int 5
= _integ 27.10.2011 17:14 Datei 1KB
Save Displayed Rows (JCAMP DX) = Ml Desktop N
o 15.06.2011 10:25 Datel 65KB
Save Processed Data (SpinWorks Format) &1 Bblotheken
Read Processed Data (SpinWorks Format) [ 5, Bider log 15.06.2011 10:25 Datei 1KB
Delete SpinWorks Processed Data [ .}, Dokumente ] peaks 28.10.2011 10:05 Microsoft Office Wo... 23KB
Save Spin System As... B Musk peaks 27.10.201117:05  Textdokument 6K8
Read Spin System File... = & videos 2
procpar 106 20ad 000 Dals 26 KB
Save Assigned Transitions As... # R Mario ;
Read Assigned Transitions... A Computer spectrum.dx 27.10.201117:11 DX-Datei 559 KB
Dump XY Points to File... @ Netzwerk text . 1KB
Read Simpson FID... = 84 Systemsteuerung
Read Simpson Spectrum... 5 Papierkorb
Print... Strg+P ~
Print Preview
Page Setup Dateiname: 3

Recent Data Sets...

Exit

F1 — 13C, F2 — 'H bei CH-Korrelationen, bei HH-Korrelationen zweimal das Protonenspektrum

einfigen.

Phasieren

Mit ,,Floor — die gewlinschte Peakhdhe einstellen. Peak mit der rechten Maustaste auswahlen. im

unteren Bereich erscheint eine 1D-Spur mit einem aus der Phase geratenem Peak.
und den Peak wie im 1D phasieren. Mit verschwindet die Spur wieder. Das

Spektrum sollte nun gut phasiert sein.

Magnitude

Fir HMBC-Spektren ist eine ,Magnitude“-Kalkulation zu empfehlen. Dazu in der Menuleiste

Processing — 2D — Magnitude Calculation F2 driicken und fiir die Magnitude Calculation in F1 die

Magnitud

Taste dricken (die Meldung, die dann erscheint einfach mit ,Ja“ bestatigen).

%
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Drucken / Einbinden in Office-Programme

Menuleiste — Edit — Plot Options and Parameters

Plot Objects and Paramete

R Drucken:

- Plot Wicth (em);  28:00 X i

= Plot Hoight .| 1500 folgende Optionen markieren:
[] Grd

—_— #ods Fort Height frm): 35 .

PR Integral Fort Height fmm): 27 " Axis

|| Peak Labels Parameter Font Height (mm): 27

[] Simulated Peak Label Fort Hsight fmm): 27 " Frame

Spectrum Tile Fort Height fmm):

= Spectuum Pen Wit ) =  Parameters

1D Trace Offset in 20 (cm):
=  Spectrum
Spectrum Colour; | Seect

40
0200
050

Simulated Colour: - Title

| 2D Parameters on Right Axis Colour: | Select

I oot i Colour Integral Colour: |_S8lect

2D-Parameter on Right — hier kann ausgewahlt werden, ob die Parameter rechts vom Spektrum
oder unter dem Spektrum gedruckt werden.

Menuleiste — Print — Drucker auswahlen (hier kann man sich auch pdf-Files erstellen)

.Plat Obeds’and Parametel
— Einbinden in Office-Programme:
. Flt Wicth fem):  28.00 . .
— Plot Heigt em: 1500 folgende Optionen markieren:
[] Grid
— #ods Fort Height nm): 35 n Axis
[] Parameters Integral Fort Height fmm): 27
| Peak Labels Parameter Fort Height (mm): 23 - Frame
[] Simulated Peak Label Fort Height {mm): 27
Spectum Ttle Fort Height frm): 40 -
Ll Spectrum Pen Width fm): 0200 Spectrum
race set in icm). 050 . . . .
=i Spektrum Pen Width (mm): hier kann man ein wenig
Spocim Color ; : :
experimentieren — 0.3 oder 0.35 ist ok
A— P
[ "] 2D Parameters on Right #ods Colour MenU|EiSte - Edit
["] 2D Contours in Colour Integral Colour
Copy MetafFile to Clipboard (Win 32 APl format) oder Ctrl-C
_C 1 -: - . .
[Cancal J[_oK ] dann in Word oder Powerpoint Ctrl-V.

Menuleiste — Edit — Copy MetafFile to Clipboard (Win 32 API format) oder Ctrl-C —dann in Word oder

Powerpoint Ctrl-V.
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Anleitung zur

Anhang
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*) Ergdnzende Bemerkungen:

ghsqctocsy_da:

Phasing auf "none" in F1 und F2!

D_bsgHMBC, bsgHMBC und gHMBCad:

Linear prediction: "Real Forward"
Griine "Magnitude"-Taste driicken

HSQMBC:

Manuelle Phasierung zu Antiphase Signalen (Antiphase-Doublet)

GHSQC_DA:

F1: Decoupler-Taste driicken, Neu prozessieren, Spektrum kalibrieren

GHMQC_DA:

F1: Decoupler-Taste driicken, Neu prozessieren, Spektrum kalibrieren
Neu prozessieren, Magnitude-Kalkulation durchfiihren -> griine "Magnitude"-Taste driicken

1H>N gHMBC:

Shift = 0: Wiggles werden entfernt, S/N verschlechtert sich aber
Linear prediction: "Real Forward"
Prozessierung fir beide Ebenen (F1/F2), grine "Magnitude"-Taste driicken

NUMRIT: Max. 12 Eintrage bzw. 12 Spins !



