ESR SPEKTROSZKOPIA

May Néra, PhD - Természettudomanyi Kutatékézpont - may.nora@ttk.hu

CEL

Az elektronspin rezonancia (ESR) spektroszképia elméleti és gyakorlati alapjainak megismertetése
vegyész, gyogyszerész vagy fizika doktori iskoldban résztvevé hallgatdkkal, kiilonds tekintettek a
paramagneses fémkomplexek vizsgdlatara. Az egy féléves tdrgy tartalmaz elméleti el6adasokat,
szamolasi gyakorlatot, valamint spektrum szimulaciot is az ,,epr” és ,2d_epr” programokkal, valamint

egy laborlatogatast a BME-TTK ESR spektroszkdpiai laboratériumaban (Budapest, Bertalan Lajos u. 9,
1111, BME ,L” épulet) ahol lehet8ség lesz néhany ESR spektrum felvételére.

IDOTARTAM

El6adds és gyakorlat: Heti 2 éra / 28 6ra/szemeszter

El6add: Dr. May Néra V., PhD

Az 6rak tombositve kertlnek megtartasra (7 alkalom a félév soran a hallgatdkkal egyeztetett
idépontokban.)

TARGY FELVETELENEK FELTETELE

MSc vegyész, gydgyszerész vagy fizikus végzettség. A szamitdgépes szimuldcidkhoz gépterem, vagy
sajat laptop szlikséges.

KONZULTACIOS LEHETOSEG

Személyesen a Természettudomanyi Kutatokoézpontban (Budapest 1117 Magyar tuddsok kérutja 2, 1
em. D1.11), emailben: may.nora@ttk.hu, vagy online Zoom-on lehetséges, megbeszélt id6pontban.

RESZLETES OKTATASI TERV

1. ORA

ESR SPEKTROSZKOPIA ELMELETI ALAPJAI - ELOADAS

Az ESR spektroszkdpia torténete, 6sszehasonlitas a tobbi spektroszkdpiaval. ESR aktiv anyagok.
Elektron-Zeeman koélcsénhatas, kilonbozé frekvencidn miikédd spektrométerek. Az ESR
abszorpcié egy molekulara, majd makroszkopikus mintdra, spinrelaxacié. Az ESR spektrométer
felépitése, moduldciés méréstechnika. Az ESR spektrum finomszerkezete: hiperfinom
kodlcsénhatds (Fermi kontakt kdlcsonhatas, dipdl-dipdl, spinpolarizacié). A vonalak szama és
intenzitdsa (Pascal haromszog), kdlcsonhatas eréssége McConnel egyenlet.
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2.

ORA
ESR SPEKTROSZKOPIA ELMELETI ALAPJAI — SZAMOLASI GYAKORLAT

A megadott g érték és csatolasi allandok alapjan fel kell rajzolni gydk spektrumokat. Meg kell
rajzolni a gyok spektrumot kiilonb6z6 proton és nitrogénszam mellett a csatolasi allandék
ismeretében. Kiadott gyok spektrumokra meg kell adni a g értéket, és meghatdrozni a gyok
elektronnal kélcsonhatd proton vagy nitrogén magok szamat és a csatolasi allandait.

ORA

PARAMAGNESES FEMKOMPLEXEK SPEKTRUMA OLDATBAN -ELOADAS

A paramagnesesség feltételei atmeneti fémionok esetén. Paramdgneses fémionok
elektronszerkezete, kis és nagy spinszam. A spektrumok alakja oldatban, izotréop ESR
spektrumok. A vonalszélességek leirdsi mddjai. Oldategyensulyok, [épcs6zetes
deprotonaléddssal képz6dd komplexek, spektrumfelbontds oldatban, szobahémérsékleten. A

pH-fliggé ESR spektrumsorozatok és a, két-dimenzids” spektrumértékeléssel nyerheté ESR
paraméterek és képzddési dllanddk. HEmérséklet- és id6fliggs ESR spektrumok.

ORA

IZOTROP ESR SPEKTRUMOK KIERTEKELESE — SPEKTRUM SZIMULACIO

Cu(Il), Mn(l1), VO(IV), Co(ll) komplexek spektrumainak felrajzoldsa megadott ESR paraméterek
alapjan. A DOSBox és ,epr” programok installdldsa. Cu(ll) komplexek oldatspektrumainak
illesztése ,epr” programmal. A go, Ao és nitrogén csatolasi dllandék meghatdrozdsa a kiadott
spektrumokban. Egy 6sszetett spektrum felbontdsa két komponens spektrumara.

ORA
PARAMAGNESES FEMKOMPLEXEK SPEKTRUMA MEGFAGYASZTOTT

OLDATBAN - ELOADAS

A spektrumok alakja megfagyasztott oldatban és porokban, g- és A-tenzor irdnyfiiggése. A
fémkomplexek geometridja, d-szintek felhasadasa kiilonb6z6 ligandumterekben. Az ESR
spektrumok alakja Cu(ll), VO(IV), Co(ll), Fe(ll1), Ni(ll1), Ru(lll) komplexekben.

ORA
ANIZOTROP ESR SPEKTRUMOK KIERTEKELESE — SPEKTRUM SZIMULACIO
Kiadott anizotrop Cu(ll) és VO(IV) spektrumok kezdeti paramétereinek leolvasdsa EPRTools

programmal és a spektrumok illesztése ,epr” programmal. Egy kétkomponens( spektrum
felbontdsa két komponensre.

-10.0RA

ESR MERESI GYAKORLAT A BME-TTK ESR LABORATORIUMABAN

Egész napos (10-16 ora kozott) laborlatogatas Budapesten (Bertalan Lajos u. 9, 1111, BME ,L”
Epilet). ESR miiszer megismerése és néhdny elSre elkészitett minta mérése. (A hallgatok sajat
mintat is készithetnek, amennyiben sajat kutatasi témajukban vannak paramadgneses
komplexeik.) Egy pH-titrdlds soran vesszik fel a pH-figgé spektrumsorozatot
szobahémérsékleten, valamint cseppfolyds nitrogént tartalmazdé dewarban, alacsony
hémérsékleten 5-6 mérési pontban. Ha nincs sajat minta, akkor a Cu(ll) — GlyGly ekvimolaris



oldatdnak (5mM) pH-figgé ESR spektrumait vessziik fel szobah&mérsékleten valamint
cseppfolyds nitrogénben (77K).

11. ORA

PH-FUGGO 1ZOTROP SPEKTRUMSOROZAT ERTEKELESE - SPEKTRUM
SZIMULACIO

A ,,2d_epr” program installdlasa. A laborlatogatds soran felvett pH-fliggd oldat spektrumok
értékelése. A mért spektrumokat az alapvonal korrekcidé utan az ,,epr” programmal értékeljik
és meghatdrozzuk a dominans komponensek paramétereit. Ezutan 6sszeallitjuk az input fajlt
és a spektrum fajt a , két-dimenzids” kiértékeléshez és a teljes spektrum sorozatot ,,2d_epr”
programmal értékeljik és egyidejlileg illesztjik az 6sszes komponens spektrumat és képz&dési
allandait.

12.0RA

PH-FUGGO ANIZOTROP SPEKTRUMSOROZAT ERTEKELESE — SPEKTRUM
SZIMULACIO

A mérési gyakorlat soran felvett anizotrop spektrumsorozatot pontonként értékeljik az ,epr”
programmal. El6szor illesztjik a domindns komponensek spektrumat, majd a tobb komponenst
tartalmazo spektrumokat illesztjilk meg és meghatdrozzuk a komponensek aranyat az egyes
spektrumokban. Osszehasonlitjuk a szobahémérséklet(i eloszlasi gorbét a megfagyasztott
oldatban meghatarozott komponens aranyokkal.

13.0RA

IMPULZUS ESR MERESEK ELMELETI ALAPJAI - ELOADAS

Impulzus ESR technikdk elméleti alapjai. Paramdagneses fémkomplexekben a ligandum
nitrogének vagy protonok csatoldsi allanddinak meghatarozasa Electronspin Echo Envelop
Modulation (ESEEM), Electron-nuclear double resonance (ENDOR), Hyperfine sublevel
correlation spectroscopy (HYSCORE) és electron-electron double resonance dected NMR
(EDNMR) mérésekkel.

14.0RA
IMPULZUS ESR MERESEK ELMELETI ALAPJAI — SZAMOLASI GYAKORLAT

Impulzus ESR mérési eredményeket bemutato irodalmak felhaszndlasaval néhany pulzus ESR
spektrum ENDOR, HYSCORE, EDNMR értelmezése, a ligandum magok csatolasi allanddinak
meghatarozasa.



