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Perché la Risonanza Magnetica è una tecnica dalle elevate 

potenzialità per valutazioni qualitative e quantitative 

 

Per divulgare le potenzialità analitiche dell’NMR 

 

Perché è necessario validare e rendere ufficiali i metodi NMR 

 

Perché non esistono altri circuiti NMR in Italia 

Perché un circuito Interlaboratorio NMR? 
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IL PRIMO CONFRONTO INTERLABORATORIO NMR 

Ix = Ks·Nx 
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IL PRIMO CONFRONTO INTERLABORATORIO NMR 

5. Referencing techniques in qNMR 

5.1. Internal standard 

5.2. External standard 

5.3. Standard-addition and calibration-curve methods 

5.4. Electronic reference method (ERETIC) 

5.5. Amplitude-corrected Referencing Through Signal Injection (ARTSI) 

5.6. QUANTification by Artificial Signal (QUANTAS) or digital referencing 

5.7. Pulse Into Gradient (PIG) 

5.8. Pulse length based concentration determination (PULCON) 
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Le precedenti esperienze 

First national (NMR-1) and international (CCQM-4) intercomparisons have been organized by the 

Federal Institute of Materials Research and Testing, Berlin, Germany. 

1999. H. Jancke, F. Malz 
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Le precedenti esperienze 

Second national (NMR-2) intercomparison has been organized by the Federal Institute of Materials 

Research and Testing, Berlin, Germany 

2005. H. Jancke, F. Malz 

 Spettrometri utilizzati: 

 300 MHz 1 

 400 MHz 1 

 500 MHz 1 

 600 MHz 2 

 800 MHz 1 
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• Laboratori aderenti: 36 

• Laboratori che hanno fornito risultati: 33 

• Set di esperimenti considerati: 38 

• Spettrometri utilizzati: 

 300 MHz  1 

 400 MHz 17 

 500 MHz  4 

 600 MHz 14 

 700 MHz  2 

IL PRIMO CONFRONTO INTERLABORATORIO NMR 
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I partecipanti 

IL PRIMO CONFRONTO INTERLABORATORIO NMR 
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L’esperimento NMR 

zgpr per gli strumenti Bruker 

PRESAT per gli strumenti Agilent/Varian 

IL PRIMO CONFRONTO INTERLABORATORIO NMR 

Senza presaturazione del solvente 

Con presaturazione del solvente 
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I campioni analizzati: 

Soluzioni dei quattro principi attivi in D2O  

in presenza di TSP come riferimento interno 

IL PRIMO CONFRONTO INTERLABORATORIO NMR 

Lab. Instruments S.r.l 

www.labinstruments.it 

Aldicarb 

Oxadixyl 

Methamidophos 

Pirimicarb 
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IL PRIMO CONFRONTO INTERLABORATORIO NMR 
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Prima di definire i parametri di acquisizione … 

IL PRIMO CONFRONTO INTERLABORATORIO NMR 

Conc. 

[mg/L] in D2O 
Campo 

T1 [s] 

Segnale 1 

7.60 ppm 

T1 [s] 

Segnale 2 

2.67 ppm 

T1 [s] 

Segnale 3 

1.87 ppm 

T1 [s] 

Segnale 4 

1.33 ppm 

Soluzione satura 
400 MHz 5.01 1.82 2.51 0.82 

700 MHz 5.57 2.17 2.81 0.96 

600.31 
400 MHz 4.97 1.79 2.46 0.82 

700 MHz 4.36 2.13 2.81 0.95 

37.48 
400 MHz nd 2.53 2.64 0.77 

700 MHz nd 2.02 3.13 0.98 

Esempio: Misure del T1 per soluzioni di Aldicarb in D20 
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Parametri di acquisizione (rigorosamente costanti per tutti gli strumenti) 

IL PRIMO CONFRONTO INTERLABORATORIO NMR 

-Numero di punti del FID: 32 kB 

-Larghezza della finestra spettrale: 12 ppm 

-Offset: coincidente con il segnale residuo dell’acqua (4.70 ppm) 

-Recycling delay: 30 s (La presaturazione avviene durante tutto il recycling delay) 

-Dummy scans: 2 

-Numero di scansioni: ≥ 8 

-Guadagno del ricevitore 

Parametri di acquisizione (variabili per garantire almeno un rapporto STSP/N > 60) 
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Procedura di acquisizione (manuale o automatica) 

IL PRIMO CONFRONTO INTERLABORATORIO NMR 

Gli spettri sono stati registrati in condizioni di  

- ripetibilità stretta  

[3 ripetizioni con stesso operatore, stesso spettrometro, stesso campione ad 

intervalli di tempo ravvicinato]  

- ripetibilità intermedia  

[altre 2 ripetizioni con stesso operatore, stesso spettrometro, stesso campione ad 

intervalli di tempo maggiori di 24 ore] 
 

In totale, sono stati registrati 35 spettri cosi suddivisi: 

1° sessione: 3 spettri x 7 tubi 

2° sessione (almeno 24 ore dopo la prima): 1 spettro x 7 tubi 

3° sessione (almeno 24 ore dopo la seconda): 1 spettro x 7 tubi 

-Inserimento campione e stabilizzazione temperatura a 298.1 ± 0.1 K 

-tempo di attesa prima dell’esecuzione dei comandi successivi: 300 s  

-Lock (D2O) 

-Tuning e Matching; 

-Shimming (larghezza a mezza altezza del segnale del TSP ≤ 1.30 Hz con LB=0)  

-Calibrazione impulsi 

-Ottimizzazione del guadagno del ricevitore 

-Registrazione spettro 
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Rette di calibrazione (5 replicati per ciascuna concentrazione) 
- Retta 123: 3 misure consecutive (senza rimuovere il tubo dallo spettrometro) 

- Retta 145: 3 misure intervallate da almeno 24 h 

- Retta 12345: con tutte le misure disponibili 

IL PRIMO CONFRONTO INTERLABORATORIO NMR 

Processing degli spettri ed elaborazione statistica dei dati 
 

Lavoro svolto da 

dott.ssa Mariangela Vezzoso  

 

Innovative Solutions S.r.l. – Società Spin Off del Politecnico di Bari 

qualita@innovative-solutions.it 
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IL PRIMO CONFRONTO INTERLABORATORIO NMR 
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IL PRIMO CONFRONTO INTERLABORATORIO NMR 
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