TECNICAS AVANZADAS EN RESONANCIA MAGNETICA NUCLEAR
Carga lectiva:: 3 créditos (30 horas)
Profesores implicados:

Jesus Manuel Peregrina Garcia (2C)
Jesus Héctor Busto Sancirian(1C)

1. OBJETIVOS DE APRENDIZAJE

Objetivos globales

1. El objetivo global de esta materia sera lograr que el alumno sea capaz de determinar la estructura de
sustancias organicas y/o organometalicas desconocidas a partir de los datos obtenidos de los espectros
de RMN.

2. Aprendizaje de los fundamentos y técnicas de interpretacion de cada tipo de espectroscopia.
Precisamente la consideracion de los espectros de un compuesto como un todo unitario es el objetivo
principal de la asignatura.

Objetivos especificos
3.Dejar claro el fundamento fisico de la Resonancia Magnética Nuclear (RMN).

4.Lograr que el alumno distinga entre RMN de pulsos y de onda continua, entendiendo el concepto de
pulso.

5. Aclarar los conceptos de “desplazamiento quimico” y “acoplamiento spin-spin” tanto para el nucleo
'H como para el "*C asi como para otros nicleos activos.

6. Conseguir que el alumno conozca los experimentos que permitan efectuar desacoplamiento spin-spin.

7.Una vez introducido el concepto de “relajacion”, lo cual permitira explicar el efecto NOE, se trata de
que el alumno tenga claro cuales son las principales aplicaciones de este tipo de experimentos.

8. Dar a conocer los principales tipos de experimentos de dos dimensiones y su aplicabilidad para la
determinacion de estructuras.

9. Conseguir que el alumno sea capaz de reproducir los tipos de experimentos citados en los objetivos
anteriores en los equipos de RMN, aplicandolo a muestras reales.

2. METODOLOGIA DOCENTE: ACTIVIDADES DE APRENDIZAJE Y SU VALORACION
EN CREDITOS ECTS (HORAS).

2.1. Actividades de aprendizaje.

Clases teoricas en el aula

Para conseguir un aprendizaje significativo, la principal herramienta a utilizar en este curso es la clase
magistral participativa, es decir el profesor inicia cada clase explicando los objetivos a alcanzar ese
dia. A continuacion se explica el correspondiente tema haciendo varios ejemplos. Una vez explicado
cada concepto del tema se hace participar a los alumnos mediante preguntas dirigidas a ellos
(interrogacion didactica, philips 6-6, etc.). Para este tipo de clase se utilizaran conjuntamente la pizarra
con los medios audiovisuales, combinando las transparencias con el cafidon de video. Al final de la clase
el profesor realiza un breve resumen de lo explicado.

Por supuesto, al inicio del curso, al alumno se le entregara en fotocopias el programa de la asignatura
junto con la bibliografia recomendada para cada tema. Asimismo, en cada clase el profesor entregara
fotocopias de todo lo que exponga con medios audiovisuales.

Clases practicas en el aula




Al final de cada tema se realizara una clase de problemas seleccionados. Previamente los enunciados de
éstos se les habran entregado a los alumnos en fotocopias unos dias antes. Los problemas se resolveran
en clase (pizarra) haciendo participar a los alumnos en dicha resolucion.

Entre clases practicas y tedricas en el aula se impartiran 2,3 (23 horas) de los 3 créditos totales.

Para que el alumno pueda asimilar tales conocimientos necesitara al menos dedicar a esta asignatura
aproximadamente otras 38 horas.

Clases practicas en el laboratorio de instrumentacién
El 0,7 crédito restante (7 horas) sera de practicas en los equipos de RMN, es decir se enseflard a los
alumnos como utilizar dicho equipamiento, una vez puestas en su conocimiento las normas de
utilizacion de los equipos. Asi, se realizaran experimentos con muestras reales y a continuacion se
sacaran las correspondientes conclusiones de cada experimento realizado. Para llevar a cabo estas
practicas se repartiran los alumnos en grupos de seis.

Trabajos a realizar por el alumno fuera del aula (7 horas)

Al final cada alumno debe realizar dos tipos de trabajos, uno individual y otro en grupo. Para el trabajo
individual el profesor da una serie de topicos entre los cuales el alumno elige uno a desarrollar. Debe
recopilar informacion de dicho tema haciendo uso de diferentes medios: bibliografia recomendada,
libros, biblioteca, internet.... Una vez estructurado y escrito el trabajo en ordenador, entregara una copia
al profesor, el cual se encargara de hacer llegar copias al resto de alumnos.

El trabajo colaborativo o en grupo lo realizaran los alumno en trios. Consistira en la resolucion de un
caso real mediante la aplicacion de las técnicas espectroscopicas de RMN estudiadas en la asignatura.
Este trabajo grupal finalizara con la entrega de una pequefia memoria (no mas de 2 6 3 folios) en la que
se den las pautas de resolucion del caso y una exposicion oral en el aula (10 minutos cada alumno, para
hacer un total de 30 minutos de exposicion). Después de la exposicion se establecera un pequefiio
debate con el resto de los alumnos y con el profesor. Nuevamente el profesor se encargara de repartir
copias de la memoria del trabajo en grupo al resto de los alumnos.

EN DEFINITIVA EL ALUMNO DEBERA DEDICAR A LA ASIGNATURA 75 HORAS.
2.2. Valoracion en créditos ECTS (horas)

1 crédito ECTS = 25 horas UR

2.3. Programa de la asignatura.

Tema 1-EL ESPECTRO ELECTROMAGNETICO.
Tipos de espectros. Relajacion. Anchura de las sefiales. Intensidad de las sefiales.

Tema 2-INTRODUCCION A LARESONANCIA MAGNETICA NUCLEAR.
Introduccion. Descripcion simple del sistema. Fundamento fisico. Precesion nuclear. Magnetizacion macroscopica.
Transicion espectroscopica y poblaciones.

Tema 3-RESONANCIA MAGNETICA NUCLEAR DE PULSOS.

Introduccion. Ventajas de la RMN de pulsos. Descripcion de un pulso. Estimulo de la muestra. Eleccion de la
anchura de pulso. Tiempo y frecuencia. RMN de pulsos en la practica (deteccion-adquisicion-transformacion).
Tranformada de Fourier (FT) en RMN. Alternativa a la FT. El espectrofotometro (shims-lock-sonda-preparcion de
muestras).

Tema 4-DESPLAZAMIENTO QUIMICO Y ACOPLAMIENTO SPIN-SPIN

Concepto y significado fisico. Influencias sobre el desplazamiento quimico. Anisotropia magnética y
desplazamiento quimico. Especies paramagnéticas. Concepto. Acoplamiento desde el punto de vista de los niveles
de energia. Acoplamiento y estructura quimica (acoplamiento geminal, vecinal, de largo alcance y a través del
espacio). Acoplamientos entre nucleos diferentes (nucleos de spin 1/2 y nucleos de spin > 1/2). Limites de las
reglas de desdoblamiento (equivalencia magnética y quimica). Simetria molecular y RMN. Quiralidad y RMN.
Desacoplamiento  spin-spin  homonuclear  (doble  resonancia-spin  tickling-espectroscopia ~ INDOR).
Desacoplamiento spin-spin heteronuclear. Desacoplamiento off-resonance. Desacoplamiento por intercambio

Tema 5S-RELAJACION Y EFECTO NOE.

Introduccién (relajacion transversal y longitudinal). Movimientos moleculares. Tipos de relajacion (dipolo-dipolo,
por anisotropia del desplazamiento quimico, por Spin-rotacion, cuadrupolar, escalar y por sustancias
paramagnéticas). Medida de T1. Medida de T2 y secuencia eco de spin. Fundamentos del efecto NOE. Relacion
entre relajacion y movilidad molecular. Dependencia del efecto NOE. Principios basicos para analizar el efecto



NOE. NOE transitorio. Medida experimental del efecto NOE. Experimentos NOE-diferencia. Aplicaciones:
asignacion de espectros, determinacion de estructuras y analisis conformacional.

Tema 6-RESONANCIA MAGNETICA NUCLEAR DINAMICA.
Concepto. Tipos de procesos. Vida media y anchura de linea. Célculo de constantes de equilibrio.

Tema 7-RMN DE CARBONO-13 Y TECNICAS DE ASIGNACION

Introduccion. Parametros espectroscopicos (desplazamiento quimico, referencia y cantidad de muestra-Influencias
sobre el desplazamiento quimico: hibridacién, efecto inductivo, efectos estéricos, hiperconjugacion, conjugacion,
anisotropia de grupos vecinos, efecto del atomo pesado, efecto isotdpico y efectos de los sustituyentes sobre las
posiciones a, B, vy 8). Constantes de acoplamiento C-H (1JCH, 2JCH, 3JCH). Constantes de acoplamiento C-C
(1JCC, 2JCC, 3JCC). Constantes de acoplamiento C-X (X=P, F). Desacoplamiento (gated, inverse-gated, off-
resonance y selectivo). Modulacion por la constante de acoplamiento J (APT y SEFT). Transferencia de
polarizacion por irradiacion selectiva (SPT). Transferencia de polarizacion por inversion de poblacion (SPI 180,
SPI 90x-1-90x, SPI 90x-t-90y, INEPT on-resonance, INEPT off-resonance, DEPT, DEPT inverso y UPT).

Tema 8-RESONANCIA MAGNETICA NUCLEAR DE DOS DIMENSIONES.

Correlaciones heteronucleares: Correlaciones heteronucleares proton-carbono. Correlaciones heteronucleares
proton-carbono desacoplado. COLOC. Correlaciones heteronucleares protén-carbono indirecto. HMBC, HSQC,
HMQC

Correlaciones homonucleares: Correlaciones homonucleares proton-protén. Correlaciones homonucleares
proton-proton con deteccion sensible a la fase.

Espectroscopia de dos dimensiones con resolucion de J (J-spectroscopy): Heteronuclear y homonuclear.
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Direcciones interesantes de RMN en internet
http://web.chem.queensu.ca/FACILITIES/NMR/nmr/webcourse/
http://www.cis.rit.edu/htbooks/nmr/inside.htm
http://www.ch.ic.ac.uk/local/organic/nmr.html
http://www.intermnet.ua.es/inteRMNet/
http://www.univ-lillel.fr/lcom/RMN2D/index 1.htm#resum2D_us/index us.htm
http://www.uam.es/departamentos/ciencias/qorg/docencia_red/qo/121/rmn.html
http://www.mestrec.com




3. CRITERIOS Y METODOS DE EVALUACION.

Los objetivos pedagogicos de esta asignatura, ya relacionados en apartados anteriores, seran evaluados de
diferentes maneras:

A) De forma continua e informal durante cada sesion, ya sea ésta de clases en aula (tedricas o practicas) o en
laboratorio. Este apartado contribuira con un 15% a la calificacion final que reciba cada alumno.

B) Al finalizar las clases teoricas y practicas de aula se realizara una prueba por escrito y de forma individual a
cada alumno. Hasta que dicha prueba no sea superada, el alumno no podra efectuar las practicas de laboratorio
correspondientes a esta asignatura. Esta evaluacion contribuird con un 30% a la calificacion final.

C) Al final de las clases practicas en el laboratorio, el profesor entregara a cada alumno una muestra real y una
lista de experimentos a realizarle. el alumno debera realizar dichos experimentos y entregar los resultados al
profesor (prueba experimental). esta evaluacion contribuird con un 30% a la calificacion final.

D) La evaluacidn del trabajo individual contribuira con un 10% a la calificacion final y la realizara el profesor.

E) La evaluacion del trabajo grupal contribuira con un 15% a la calificacion final y sera realizada de la siguiente
manera: sobre un total de 100 puntos en este apartado para cada alumno, éste podra conseguirlos de la siguiente
manera:

1. Hasta un maximo de 70 puntos el profesor evalia a todo el trio por igual, en funcién de diferentes criterios
(planificacion del trabajo, memoria escrita y exposicion oral).

2. Hasta un méaximo de 20 puntos cada miembro del grupo evalua a sus otros compaiieros. Los puntos que reciba
el alumno seran la media de la que le otorguen sus compaiieros. Dicha calificacion la realizaran los compafieros
atendiendo a criterios tales como asistencia a las reuniones del grupo, colaboracion con los demas, cumplimiento
de las tareas encomendadas. ..

3. Hasta un maximo de 10 puntos otorgaran el resto de grupos al grupo sometido a evaluacion (todo el grupo
consensua la nota). La evaluacion la realizaran en funcion de criterios relacionados con la claridad en exposicion
oral, claridad en los apuntes suministrados, contestacion a las dudas planteadas...)
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