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Principaux éléments de la barre d’outils

Dans la barre d’outil sur le coté (la barre apparait lorsque vous ouvrez des spectres) :
Zoomer/ Dé zoomer

Montrer le spectre dans son intégralité

Curseur pour connaitre les déplacements

Zoom précédent / Zoom suivant

Augmenter/ Diminuer l'intensité des pics

Dans I'onglet « View » :

Méme icone que la barre d’outil vue précédemment

Dans 'onglet « Molécule » :

Permet de dessiner la molécule mais il est plus simple de I'importer.

Dans I'onglet « Prediction » :

(1]

1H .
saum : Simule le spectre proton

13C
et Simule le spectre carbone



E\H
HsQC

wezun : Simule le spectre HSQC

Prediction

oeen: : Réglage des parametres de simulation (fréquence, solvant, etc.)

: Simule le spectre proton et carbone en le superposant au spectre expérimental

Dans 'onglet « Elucidation » :

~ (D @(® options -

File Home View Molecule Prediction Tools Data Analysis pageDatabase Elucidation Processing Analysis Assignments ‘Quantitation

5 3 Peak Picking Hint Lines - e
[ eak Picking = ¥ <&
| 2 I 3 A & T
Start Structure | Enter Molecular Peak by Show Elucidation Show Elucidation Show Molecular Show Generated Show Best Generated
Elucidation Formula Peak Workflow Constraints  Connectivity Diagram (MCD]  Structures Structure
View

Actions

>

Start Structure

swasaton: Commencer |"élucidation

Enter Molecular

rmua 1 Entrer la formule brute de la molécule

-
3
-

Show Elucidation

witow - Afficher la fenétre d’élucidation
Show Elucidation . A . , . .
cntant:; Afficher la fenétre des contraintes d’élucidation (type de carbone)
A
Show Maolecular

comecnyDegan ol Afficher la fenétre du diagramme d’interaction de la molécule

o

Show Generated

swawes - Afficher les structures générées
R 2

Show Best Generated

swave —: Afficher la meilleure structure générée

Dans I'onglet « Processing » :

: Afficher la FID
: Phasage manuel
: Phasage automatique

: Correction automatique de la ligne de base

Dans I'onglet « Analysis » :

: Référencer le pic de solvant



: Attribution automatique des déplacements chimiques
: Attribution automatique des multiplets
: Intégration automatique

[#
a2 Supprimer tous les traitements réalisés sur le spectre

Dans I'onglet « Assignements » :

: Attribution automatique des pics

: Attribution manuelle des pics

Traitement des spectres 1D

Ouvrir le logiciel en cliquant sur u La fenétre ci-dessous s’ouvre :

Faire glisser votre dossier dans la fenétre « Pages ».



La fenétre ci-dessous s’ouvre :

Phasage
Ouvrir 'onglet « Processing ».
Cliquer sur « Auto Phase Correction » et sur « Auto Baseline Correction ».

Avant phasage Aprés phasage
Avant phasage Aprés phasage
Le phasage peut aussi se faire manuellement en cliquant sur , dans I'onglet « Processing », et en

modifiant le PHO et PH1 sur la fenétre qui s’affiche :



Phase Correction

f1) 2

Click here and drag mouse
up or down holding:

left button for PHO correction or
right button for PH1 correction.
(hold Ctrlkey for fine tune)

Some processing steps (e.g. bassline correction) are noé
anoled duning inferactive phasing. The final spectrum
may differ from the provisions! represeniation.

PHO: |-338.70 = | +180 | | PHL: |-33.72 -
Pivot Point
Position: 0.906 : Biggest

Calibrage
Ouvrir I'onglet « Analysis »
Zoomer sur le pic du solvant puis cliquer sur « Reference ». Sélectionner le pic du solvant, une fenétre

s’ouvre, inscrire le déplacement chimique de référence du solvant utilisé.

- Spectre proton :

Intégration
Cliquer sur « Auto Intégration ».
Pour les massifs, il est conseillé d’intégrer manuellement :

- Pour supprimer une intégrale, cliquer sur ’bt et sélectionner la zone sur le spectre.



- Pour intégrer manuellement, cliquer sur A et sélectionner la zone sur le spectre a intégrer.

Peak Picking
Il est possible d’attribuer manuellement les déplacements chimique des pics souhaités en cliquant sur »‘E

et en encadrant la zone du pic (A : bien prendre le haut de chaque pic).

Pour attribuer automatiquement les déplacements chimiques des pics, cliquer sur . Cependant, il est
déconseillé de le faire pour le spectre proton car les pics du bruit sont détectés.

Traitement de spectre 2D
Aller sur le spectre 2D.
Supprimer le bruit a I'aide de la molette de votre souris.

Avant Apres

Aller dans I'onglet « Processing ».

Pour réaliser la correction automatiquement, cliquer sur . Pour les spectres HSQC, HMBC, etc. cliquer
sur « Auto Phase Correction ». Le faire pour chaque spectre.

Pour réaliser la correction manuellement, cliquer sur . La fenétre suivante s’ouvre.
Phase Correction g X
f1 f2
Click here and drag mouse
up or down holding:

left button for PHO correction or
right button for PH1 correction.
(hold Ctrlkey for fine tune)

Some processing steps (e.g. bassline correction) are noé
anoled duning inferactive phasing. The final spectrum
may differ from the provisions! represeniation.

PHO: |-338.70 || +180 || PHL |33.72 -
Pivot Point
Position: 0.906 : Biggest

Modifier les valeurs de PHO et PH1 a I'aide de la molette ou des fleches sur I'axe F1 et F2.



Avant Apres

Cliquer sur pour voir afficher un curseur permettant de faciliter le traitement du spectre.

Attribution

Ouvrir le logiciel en cliquant sur u et ouvrir le dossier contenant les spectres.

Pour faire une attribution automatique le logiciel nécessite un maximum de 4 spectres (par exemple :
spectre proton, spectre carbone, cosy et HSQC).

Avant de lancer I'attribution, ajouter la molécule sur le spectre proton. Cette derniére est automatiquement
numérotée mais il est possible de modifier cette numérotation. Pour cela, faire double clic sur I'atome a

modifier. La fenétre suivante apparait :

Pour lancer I'attribution, se placer sur le spectre proton, aller dans I'onglet « Assignments » et cliquer sur
« Auto Assignement ». Les fenétres ci-dessous sont obtenues :




En cours d’attribution Aprés attribution

Simulation des spectres

Note : La prédiction des spectres carbone, proton et HSQC sont possible.

Ouvrir le logiciel en cliquant sur u Ouvrir votre dossier contenant les spectres.

Pour faire une simulation et comparer les spectres théoriques et expérimentaux, la molécule doit étre
présente sur tous les spectres a prédire. Aller dans I'onglet « Prediction » et cliquer sur « Predict
compare ». Les fenétres ci-dessous sont obtenues :

En cours de simulation Aprés simulation

Pour faire une simulation gu’avec la structure de la molécule, la molécule doit étre présente sur une feuille

[

. . . . 1H 13C
vierge. Aller dans I'onglet « Prediction » et cliquer sur secun et/ouseeun,




Avant

Apres

by

. . ’ . . . HSQC
Pour la simulation du spectre 2D HSQC, mettre la molécule sur une feuille vierge et cliquer sur senn, Le

spectre suivant est obtenu :

Pour ajouter les axes, faire clic droit sur le spectre et sélectionner « Show Traces ».
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Déterminer la structure de la molécule a partir des spectres et

de la formule brute

A\ Pour déterminer la structure d’une molécule a partir de la formule brute, il faut utiliser la version 14 de

Mnova !

Ajouter les fichiers des données spectrales. Ouvrir I'onglet « Elucidation » et cliquer sur « Start Structure

>

Start Structure

Elucidation » udcation

La fenétre suivante s’ouvre :
Elucidation Workflow n

* Spectral Data

Click te enter melecular formula
13C: Click to aute peak picking
1H: Click to autoe multiplet analysis
HS0C: Click to start peak picking
HMBC: Click to start peak picking
COS5Y: Click to start peak picking

Structure Generaticn

Result

Suivre les étapes renseignées dans cette fenétre :
1. Cliquer sur « Click to enter molecular formula » et renseigner la formule brute de la molécule.

Q) Molecular Formula ? >

Molecular Formula

C10H200

K Cancel

2. Cliquer sur « 13C : Click to auto peak picking ».

Si le nombre de pics détectés excéde le nombre de carbone de la formule brute, il faut supprimer les pics

appartenant au bruit. Pour cela, faire clic droit sur le pic a supprimer et cliquer sur « delete peak ».
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La fenétre « Molecular connectivity Diagram » s’ouvre, elle permet de suivre I'attribution et les liaisons
générées par le logiciel entre les atomes.

A\ : Lorsqu’il y a un exces de proton ou de carbone un message en orange s’affiche sur cette fenétre pour
signaler I'erreur.

Molecular Connectivity Diagram (MCD) ni
L
»CH 722 /72712344 ~»
MF: C10H200
MNMR.: C10
H H
H H H H C
H H H H H H
= = = H H H
212 222 21
C c £ 0 H

3. Cliquer sur « 1H : Click to auto multiplet analysis ».
Si le nombre de pics détectés excéde ou n’atteint pas le nombre de proton de la formule brute, il faut soit
réintégrer le pic, soit ajouter ou supprimer une impureté/solvant.

e Calibrage d’une intégrale :
Faire clic droit sur l'intégrale sélectionnée et cliquer sur « Edit Multiplet ». La fenétre « Multiplet
Manager » s’ouvre et il faut calibrer en renseignant le nombre de proton dans « Integral ».
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Multiplet Manager n

x| &S| E- 4 b

0.90 (t, J=7.3Hz, 3H)

Mame: |E Class: |t -
e 0,904 ppm +| Middle
Hist: |7.33,7.33 Q L A

| Discard Peaks

Color: | Il Purple -

Total Nudides = 10 {10 in molecule)

Nudides: |3 - | [H#

Integral: |3.00] s

Absolute: 437296 Q !
From: |0.845 | To: |0.864 -

e Ajout ou suppression d’une impureté/solvant :
Double cliquer sur un pic, la fenétre « Peaks » s’ouvre et il est possible de renseigner la nature du pic
(composé, impureté, solvant, etc.) en double cliquant sur la case « Type » du déplacement chimique
sélectionné (voir ci-dessous).

4. Cliquer sur « HSQC : click to start peak picking ».
Un curseur permet de sélectionner les taches (voir ci-dessous).
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5. Cliquer sur « HMBC : Click to start peak picking ».

Un curseur permet de sélectionner les taches comme pour I'étape précédente. Cependant, seules les taches
de forte intensité sont a sélectionner car elles correspondent a des liaisons J3. (A: il ne faut pas
sélectionner des taches correspondantes a des liaisons J1, c’est-a-dire les taches de faible intensité).

6. Cliquer sur « COSY : Click to start peak picking ».

Un curseur permet de sélectionner les taches comme pour I'étape précédente. (A: il ne faut pas

sélectionner des taches sur la diagonale et les taches en miroirs. Il faut sélectionner les taches que d’un
méme coté).

&

Show Elucidation
Constraints

7. Cliquer sur I'onglet « Show Elucidation Constraints » .
La fenétre suivante s’ouvre. Si des lignes sont surlignées en jaune il faut renseigner le type de liaison que le
carbone fait. Ces lignes deviennent alors vertes.
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Elucidation Constraints B Elucidation Constraints [ = |

B | B spectal | Edt _ B | @ | specta | Edt _
Report Copy | Sewp | Da peak Report Copy  Sewp =~ Dat3 s
Atom ¥ | shift nH CHn | €  CH CH2 CH3  Atoms lybridizain HSQC =~ HMBC | COS Atom ~ | shift nH CHn € CH CHZ CH3 Atoms lybridizaionn HSQC =~ HVMBC ~ COS
10 o 1 gc o
2 Hi4 143 H OooOooo: 2 Hi4 L4 H Ooooaoa:s
3 H H 3 C7L6(3.. 7157 CH CH O O O |1
4 H H 4 ©50.2(1.. 50.17 cH CH O OO 1
5 H H 5 C451(0. 45.08 cH2 CH2 O O O 1
6 H H 6 C34.5(1. 345 CH2 CH2 O O O 1
" : s cnse no  EEESEMCICACHCH
8 H H 8 C259(2. 2587  CH cH O 00O
3 CTL6(. 7LS7  CH cH O OO 9 [C232L. 2318 (CH2 CHz O o 01
10 CS0.2(L. 50.17 cH cH O OO 10 C222(0. 2220 --uuul
11 C45.10.. 4508  CH2 cH2 oo O 11 €21000. 2100 --uuu :
12 C346(1. 345  CH2 cH2 oo | iz C16.100.. 1512 --uuu1
13 C3L6(1. 3165 CH CHL,3 OO 0Qg>Qd
14 C25.9(2 . 2587 CH CH (| O O 1
15 C23.2(1.. 23.18 CH2 CH2 O g [ E!
15 €220. 220 ™ i3 O 0O 0O Ot
17 C21.0(0.. 2100 CH CHL,3 OO0 >Qg
18 C16.1(0.. 16.12 cH CH1,3 OO0O00a:a
A \
Avant pres
[] DKl >
Puis, cliquer sur « Click to generate structures ».
Elucidation Workflow & X

¥ Spectral Data

MF: C10H200
13C: 10 peaks

1H: 12 multiplets
H50C: 12 peaks
HMEBLC: 9 peaks
CO5Y: 7 peaks

*  Structure Generation

Click to generate structures

Result

Les différentes structures générées s’affichent. Le logiciel désigne la meilleure structure possible comme
dans I'exemple ci-dessous.

Si aucune structure n’est générée cliquer sur > de la fenétre « Molecular Connectivity Diagram » et
cocher « Store Incomplete Structures ». En appuyant sur « Ok » de nouvelles structures sont générées par
le logiciel mais celles-ci sont incomplétes.
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° Structure Generation

—Generation Options

+| Clean Generated Structures

Store Incomplete Structures I

Allow Charged Structures

rAllow 41 HMBC

Allow |0

# Determine 4] HMBC Count Automatically

4 HMBC

—Generation Restrictions

Mandimum 13C RMSD (ppm)

3

5.00 -

OK

Cancel

Il est possible de modifier les interactions entre les atomes faites par le logiciel dans la fenétre « Molecular

Connectivity Diagram » a |'aide des icones : ﬂ:i ( Permet de changer la position des atomes ), o (permet

de dessiner des interactions entre les atomes) et &? (permet de supprimer des interactions entre les

atomes).

Astuces

Processing par défaut

Lors du traitement des spectres par Mnova, le logiciel modifie la FID. Il impose un Zero Filling de 32k alors

que les spectres sont a I’origine de 64k.

Pour faire le traitement sur le spectre de 64k, il faut ouvrir le spectre sous le nom « 1r ». Pour cela, cliquer

sur « File », puis « open ».

Sélectionner le spectre a analyser et suivre le chemin encadré en rouge :

rl » CePC » Bureau > spectres > data » projCPE »

nmr » MentholCPE » 1 > pdata » 1 I

Mom

[ 1

|:] Tr

irgerment: D auditp

ents + @] cmcareport_MentholCPE_1_1_short
* |:] cmcproject

aide

P

molécule IJ cmcprejectxmlbak
|j cmeqg
t |:] cmcg_log
|j cmogs
|:] eretic
H |:] eretic
|j integrals
|:] intrng
G [7 outd
|j parm
|:] peaklist
|:] peakrng
|:] peaks
|j proc
D procs
L] reg
@ thumb

[7 title

Cliquer sur le fichier « 1r ».

Meodifié le

28/05/2019 15:35

8/05/2019 15:35

/2019 13:11

Type

Fichier

Fichier
Document texte
Fichier PDF
Document XML
Fichier BAK
Fichier
Document texte
Fichier

Fichier
Document XML
Document texte
Fichier

Fichier
Document texte
Document XML
Fichier

Fichier

Fichier

Fichier

Fichier

Fichier PMNG

Fichier

Taille
256 Ko
256 Ko
2 Ko
91 Ko
284 Ko
294 Ko
1Ke
4Ko
1Ke
2 Ko
1Ke
1Ke
1Ke
1Ko
2 Ko
% Ke
2 Ko
9 Ke
3 Ke
3 Ke
1Ke
2Ke

1Ke
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Dessiner une molécule

Ouvrir 'onglet « Molécule » :

Tout d’abord, dessiner la molécule qu’avec des carbones. Puis, pour changer un atome double cliquer sur

I’atome a modifier. La fenétre ci-dessous s’ouvre et dans « Name » indiquer I'atome souhaité.

© Edit Atom

Symbol: C
Atom Index: 1

+ Add... ® remove

?

X

Property Value
Number 1
MNumber Format | {atornNum}

Annotation

Bow R

Color

wn

Hightlight Celor

7| Charge 0

8 |Isotope 0
9 Label

OK Cancel

Apply
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