Mgr Maria Misiak                                                                                    Warszawa, 13.10.2010

Wydział Chemii UW

Pracownia Oddziaływań Międzymolekularnych

Streszczenie rozprawy doktorskiej:

 „Trójwymiarowe widma NMR cząsteczek organicznych”

Promotor pracy: dr hab. Wiktor Koźmiński, prof. UW

Celem przedstawionej rozprawy doktorskiej było zastosowanie trójwymiarowej spektroskopii NMR do określania struktury złożonych związków organicznych. 

Część literaturowa pracy podzielona jest na dwa rozdziały. W rozdziale pierwszym omówione zostały niektóre podstawowe zagadnienia dotyczące spektroskopii Jądrowego Rezonansu Magnetycznego, m.in. parametry spektralne oraz eksperymenty jedno- i dwuwymiarowe. Rozdział drugi poświęcony został problemowi rejestracji i przetwarzania sygnałów w spektroskopii NMR. Szczególny nacisk został położony na przedstawienie idei losowego próbkowania w dziedzinie czasu i przetwarzania widm przy pomocy metody Wielowymiarowej Transformacji Fouriera (ang. Multidimensional Fourier Transformation - MFT) opracowanej w grupie prof. Koźmińskiego. 
Dalsza część pracy obejmuje badania własne. W rozdziale trzecim zaprezentowane zostały nowe techniki 3D NMR służące przypisaniu sygnałów w molekułach organicznych. Na przykładzie strychniny pokazano, że wykorzystanie próbkowania losowego oraz procedury Wielowymiarowej Transformacji Fouriera pozwala na rejestrację widm w rozsądnym czasie oraz na utrzymanie wysokiej rozdzielczości w pośrednio rejestrowanych wymiarach.

Rozdział czwarty dotyczy zagadnienia precyzyjnego pomiaru heterojądrowych stałych sprzężenia w molekułach organicznych przy użyciu eksperymentów 3D NMR. Nowe podejście zademonstrowane zostało na przykładzie strychniny. 

Następny rozdział poświęcony został problematyce przypisania sygnałów w molekule prenolu-10 za pomocą widm 3D NMR. Pomimo małej dyspersji przesunięć chemicznych zarówno w wymiarze protonowym, jak i węglowym, po raz pierwszy udało się przypisanie sygnałów protonowych i węglowych w nieznakowanym izotopowo poliprenolu.  

W rozdziale szóstym na podstawie widm 3D NMR dokonano rozróżnienia pomiędzy trzema aglikonami saponin triterpenowych, a mianowicie między kwasem oleanolowym, hederageniną, a także kwasem ursolowym. 
Rozdział siódmy dotyczy określenia budowy epimeru octanu 3- (25-hydroksycholest-5-enylu) o konfiguracji 17S, 20R. Dokonano przypisania sygnałów, pomiaru heterojądrowych stałych sprzężenia oraz analizy stereochemicznej w celu ustalenia szczegółów budowy przestrzennej cząsteczki badanego steroidu. 
Ostatnia część pracy zawiera podsumowanie uzyskanych wyników oraz ukazuje dalsze możliwości aplikacji eksperymentów trójwymiarowych w dziedzinie badania molekuł organicznych o skomplikowanej budowie. 

Część wyników zaprezentowanych w  tej pracy została opublikowana w czasopismach Magnetic Resonance in Chemistry, Polimery oraz w licznych materiałach z konferencji krajowych i zagranicznych.  Kolejne publikacje są w trakcie przygotowywania.

