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Tagesordnungspunkte 

PLENUM 
1. Betrieb und Wartung von NMR-Infrastrukturen 

o Beschluss über Nutzerordnung (12:30-13:00) (H. Schwalbe) 
2. NMR-Workshops und Summer Schools (13:00-13:30) (B. Reif) 

 
BREAK-OUT SESSIONS 
3. Einheitliche Standard-Proben mit standard operation procedures (13:00-14:00) 

o Liquid-State NMR (F. Löhr, G. Gemmecker) 
o Solid-State NMR (B. Reif, C. Glaubitz) 

4. IT-Netzwerk für Technologie-Transfer (14:00-15:00) 
o Datenspeicherung, Austausch Software / Pulssequenzen  

(S. Asami, J. Lopez, M. Betz) 
o Unterrichtsmaterialien, Lehrkonzepte (Richter, Gemmecker) 

 
Protokoll 

(1) Nutzerordnung (Protokollführer Marco Betz) 
Zu Beginn der Plenumsdiskussion nimmt Prof. Bauer im Namen dreizehn weiterer 
Kollegen kritisch Stellung bezüglich der Nutzerordnung (siehe Anhang Nr. 1). Aus 
der sich anschließenden Diskussion werden exemplarisch Fragen und Antworten 
dargelegt. 
F: Würde der gesamte Wortlaut der Entwürfe aus Frankfurt für jeden gelten? 

• Nein, nur die Preisabsprache bzgl. der Stundensätze bzw. Tagessätze, die als 
Kompensation für die Nutzung der NMR-Geräte gedacht sind. 

o Kein Sachbearbeiter der DFG hätte die Zeit, sich jeder aufwendigen 
Einzelkalkulation eines Antragsstellers zu widmen. 
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• Jede Forschungseinrichtung, die einen DFG-Antrag stellt, würde verpflichtet 
werden, bei sich intern eine Nutzerordnung zu hinterlegen - diese ist nicht der 
DFG vorzulegen. Es gilt das Vertrauensprinzip. 

• Die DFG möchte sichergestellt wissen, dass der Zugang zu NMR-Technologie 
fair und unabhängig von der Person des antragstellenden Nutzers 
gewährleistet wird.  

F: Was ist die Definition von intern und externen Benutzern? 

• Jede Institution kann in der Benutzerordnung selbst festlegen, welche Gruppe 
zu den internen/externen Benutzer zählt. 

F: Kann es intern den Preis „Null“ geben? 

• Ja, es bleibt jeder NMR-Einrichtung selbst überlassen, wieviel intern z.B. 
Institutskollegen oder Kollegen aus anderen Fachbereichen verrechnet wird. 

o Beispielsweise könnten alle Professoren eines OC-Instituts von einer 
Abgabe befreit sein, weil sie sich bei der Erstanschaffung des NMR-
Geräts beteiligt hatten bzw. sich bei laufenden Unterhaltskosten 
beteiligen. Deren Kollegen aus der Anorganik könnten allerdings zu 
einer Kostenverrechnung verpflichtet sein. 

o Rabattierungen für Nachwuchsgruppen und Kollegen 'die in einem 
Loch stecken' sind möglich 

• Die Preise müssen nur für alle verbindlich wie auch transparent ersichtlich 
sein. 

• Die festzulegenden Preise der einzelnen NMR-Zentren werden nicht in einem 
koordinierten Verfahren bestimmt, jede Institution legt es lokal fest. 

F: Ist es notwendig, dass eine Nutzerordnung vorzuliegen habe, wenn ein Institut 
einen DFG-Beschaffungsantrag für ein NMR-Gerät stellt? 

• Die Nutzerordnung mit ihrer Preisabsprache ist als ein Anreiz seitens der DFG 
zu verstehen, vorhandene NMR-Geräte besser gemeinsam auszulasten 
nutzen als einen weiteren Beschaffungsantrag zu stellen. Die gemeinsame 
Nutzung von Geräten erfordert wiederum eine Nutzerordnung. 

• Anmerkung: Es ist für die eingesetzten Gutachter oftmals sehr zeitaufwändig, 
die Gesamtausstattung des Fachbereichs eines Antragsstellers zu 
recherchieren. Etwaige Leistungsansprüche können in Einzelfällen nicht 
gerechtfertigt sein. 

F: Führt die Einführung einer Preistabelle nicht dazu, dass Fördermittel 
ungleichmäßiger über die unterschiedlichen NMR-Einrichtungen verteilt wird? 

• Dies hängt mit der Bereitschaft aller DFG-Antragsteller zusammen, die Kosten 
für NMR-Gerätenutzung in ihre Anträge einzutragen. 

o Die Budgets einer Service-Technologie sind kompetitiv mit den anderen 
Technologien und sie werden an dem Verhältnis aus den Summen 
innerhalb einer Kategorie für das Folgejahr errechnet. Man bezieht sich 
hierbei auf die DFG-Anträge, nicht auf die Bewilligungen. 

o Deshalb ist die Aufteilung der Budgets aller benannten Service-
Technologien nicht konstant, aber es ist ratsam sich jetzt dieser 
Förderungsmöglichkeit anzuschließen, weil sonst Fördermittel an NMR 
‚vorbeigehen‘. Langfristig wird sich ein konstantes Verhältnis zu den 
anderen Service-Technologien ergeben. 
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o Daher sollte jede NMR-Einrichtung frühzeitig ihre Instituts- bzw. 
Universitätskollegen über diese neue Möglichkeit informieren. 

o Hinweis: Bei der Antragsstellung eines Projekts, werden die Mittel nicht 
alleine abgelehnt werden können, sondern wenn, dann wird der 
gesamte Antrag abgelehnt. 

F: Was kommt bei der Abrechnung in den Verwendungsnachweis, etwa die 
Materialien? 

• Die interne Umbuchung geht in den Verwendungsnachweis ein. 
o Anmerkung, Beispiel: Ein Projektleiter hat ein Budget für NMR 

Synthese-Kontrolle in seinem Antrag bewilligt bekommen. Die NMR-
Service Abteilung stellt ihm gemäß der jeweiligen Nutzerordnung 
vereinbarten Preise eine Rechnung, die sich auf die gemessene Zahl 
der Proben bzw. der verwendeten Messzeit entspricht. Der Projektleiter 
begleicht die Rechnung von seinem Projekt-Konto, das für den 
bewilligten DFG-Antrag eingerichtet worden ist. Diese Umbuchung geht 
in den Verwendungsnachweis. 

o Anmerkung: Wie die NMR-Service Abteilung das erhaltene Geld 
ausgibt, bleibt ihnen überlassen, das geht nicht in den Verwendungs-
nachweis ein. 

F: Wie lange würde die vorliegende Preisstruktur gelten? 

• Es ist davon auszugehen, dass nach ca. 2-3 Jahren die zu beschließende 
Preisstruktur seitens der DFG evaluiert werden würde. Danach ergebe sich 
eine neue Preisabsprache innerhalb der deutschen NMR-Einrichtungen. 

 
Nach der Diskussion erfolgt die Abstimmung. Die Preisstruktur, wie sie im 
Arbeitstreffen in Frankfurt, 26.03.2013, erstmalig vorgestellt wurde und über den 
MARS Newsletter 46/2013 vom 21.05.13 zur Diskussion gestellt wurde, wird mit 30 
Ja-Stimmen, einer Gegenstimme und zwei Enthaltungen beschlossen. 

 

(2) NMR-Workshops und Summer Schools (Protokollführer Clemens Glaubitz) 
Prof. Reif und Prof. Glaubitz präsentieren Ideen, um die Ausbildung in magnetischer 
Resonanz auf allen Ausbildungsstufen zu verbessern. 
Im Rahmen von BSc/MSc Studiengängen wird magnetische Resonanz in Fächern 
wie Physikalische. Chemie, Biophysik, Organische Chemie, analytischer Chemie etc. 
sowie in vielen Praktika vermittelt. Da diese Ausbildung sehr viele Facetten hat und 
für die Studierenden oftmals eine hohe Einstiegsbarriere besteht, wird ein Austausch 
über Lehrkonzepte und Lehrerfahrungen angeregt. Dies soll zunächst über einen 
Ein-Tages-Workshop „Teaching Magnetic Resonance“ geschehen. Jeder Teilnehmer 
ist eingeladen Konzepte, Praktika-Experimente oder allgemeine Erfahrungen 
darzustellen. Die Veranstaltung wird in Frankfurt wahrscheinlich im November 2013 
stattfinden. Eine Einladung wird durch Clemens Glaubitz gesondert versandt. 
Prof. Reif berichtet über Überlegungen eine nationale NMR Summer School für 
Doktoranden zu etablieren. Die Motivation hierfür ergibt sich insbesondere aus den 
Bedürfnissen der FK-NMR, aber das Konzept kann geöffnet werden. Es gibt bereits 
sehr gut etablierte Schulen für Lösungs-NMR (EMBO Summer School) oder auch für 
Festkörper-NMR. Letztere ist sehr theoretisch ausgerichtet und bietet sich eher für 
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fortgeschrittene Doktoranden an. Es gibt also einen Bedarf, neuen Doktoranden ein 
vereinheitlichtes Ausbildungskonzept anzubieten. Eine Möglichkeut wäre das 
Programm in mehrere Blöcke aufzuteilen. Am Anfang sollten theoretische 
Grundlagen vermittelt werden, danach würden grundlegende FK-NMR Experimente 
erläutert, die für alle Anwendungsbereiche wichtig sind (MAS, R2, R3, CP, 
Recoupling, REDOR, C/R, FSLG, DNP etc.). Zusätzlich wird es „hands-on sessions“ 
mit SIMPSON geben, die durch Demonstrationen am Spektrometer unterstützt 
werden. Abgerundet wird der Kurs durch eine Einführung in wichtige Software 
(NMRpripe, Sparky, CCPN, XPLORE-CNS, CYANA). Bei Bedarf könnte der Kurs 
durch Parallelsessions auch auf Lösungs-NMR erweitert werden. Der zeitliche 
Umfang wäre bei 1-2 Wochen, was noch konkretisiert werden muss.  
Als mögliche Termine wurden September / Oktober 2014 genannt.  
Bernd Reif und Clemens Glaubitz werden ein genaueres Konzept erarbeiten, 
Kollegen ansprechen, die sich evtl. beteiligen möchten sowie Ort und Zeitpunkt 
konkretisieren. 
 
(3.) Einheitliche Standard-Proben mit standard operation procedures -  
Liquid-State NMR (Protokollführer Christian Richter und Frank Löhr)  
Frank Löhr und Gerd Gemmecker stellen die Proben und Parameter für die 
Hochauflösenden NMR vor. (Anhang XX Powerpoint Präsentation) 
Ziel ist es, dass jedes der beteiligten Institute die vorgeschlagenen Tests in 
regelmäßigen Abständen durchführt und die Ergebnisse auf dem G-NMR Intranet zur 
Verfügung stellt. Die Tests diene dazu Fehler an der Hardware festzustellen. Darüber 
hinaus können die NMR-Gruppen die performance ihrer Hardware untereinander 
vergleichen. Die Tests und Parameter wurden kurz vorgestellt. Die Folien sollen 
zeitnah als Anhang im MARS Newsletter versendet werden.  
Für Routine Spektrometer sollten die Standardproben von Bruker verwendet werden. 
Für Bio-NMR Spektrometer sollen Ubiqutin Proben angeschafft werden. Momentan 
wurden von verschiedene Firmen Angebote eingeholt beim nächsten Treffen wird 
darüber entschieden wie viele Proben gekauft werden.  
Burkhard Luy hat vorgeschlagen noch zu definieren welche Probe, Parameter und 
Eichkurve für die Temperaturkalibrierung verwendet werden soll. Darüber hinaus 
schlägt er vor, DOSY und 13C-HSQC an einer Probe mit natürlicher Häufigkeit in die 
Testexperimente aufzunehmen. Das DOSY dient dazu die Gradienten zu testen. 
Hierzu müssen Probe und Parameter noch definiert werden. Hierzu wird C. Richter 
Bruker befragen. Das HSQC wird an Routinespektrometer angewendet in 
organischem Lösemittel. Probe: Bruker Standard 50mM Cyclosporin in C6D6 und 
Bruker Standard HSQC (aus ATP). Es wurde auch Strychnin als Testprobe 
vorgeschlagen, die ist aber nicht Langzeitstabil. 
 
Solid-State NMR (Protokollführer Clemens Glaubitz)  
Als Ergebnis der letzten Diskussionsrunde am 26.3.2013 in Frankfurt wurden 
konkrete Standards für FK-NMR besprochen. Es herrschte Konsens, dass für Bio-
FK-NMR kleine Peptide in kristalliner Form ideal sind. Es wurden folgende 
Vereinbarungen getroffen: 
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Es werden Angebote für die Herstellung von U13C-U15N-fMLF eingeholt. Dieser 
Standard ist im Moment nicht kommerziell verfügbar, aber aufgrund bestehender 
Erfahrungen ideal geeignet zum Aufsetzen und Testen komplexerer Experimente. 
Weiterhin soll ein N-Ac-Val-Leu-OH beschafft werden, welches über verschiedene 
selektive Markierungen verfügt, mit denen an einer Probe Shimming, magischer 
Winkel, Entkopplung sowie NCC-Experimente überprüft und aufgesetzt werden 
können.  
Details zur Verfügbarkeit und zu den Kosten für beide Standards werden den G-NMR 
Partnern mitgeteilt. 
 
(4.) IT-Netzwerk für Technologie-Transfer  
Datenspeicherung, Austausch Software / Pulssequenzen (Protokoll-Führer Marco 
Betz) 
Sam Asami erläutert, dass der Austausch von elektronischen Dokumenten über das 
Web-Content-Management-System „Wiki“ auf der G-NMR homepage ermöglicht ist: 

• http://wiki.g-nmr.de/ 
o Das Benutzer- und Rechtemanagement muss allerdings noch 

angepasst werden 
o Alle User-Accounts müssen noch eingerichtet und an alle Personen 

des G-NMR Verteilers werden. 
 
Jakob Lopez stellt das Web-basierte Daten-Management-System „LOGS“ vor.  

• Es erfüllt die zentralen Anforderungen der „Guten wissenschaftlichen Praxis“, 
wie sie die DFG an die Wissenschaftsgemeinde stellt.  

o Rohdaten der wissenschaftlichen Forschung, hier NMR-Rohdaten, 
werden von ihrer Aufnahme mit individuellen Projekten, Forschern bzw. 
Forschungsleitern bis hin zur ihrer Publikation (z.B. Doktorarbeit bzw. 
Journal) verknüpft. 

• Als einzige Voraussetzung benötigt der Wissenschaftler einen Web-Browser. 
• Die NMR-Rohdaten wie auch Auswertungen werden auf einen Server eines 

Cloud-Speicherdienstes gesichert. 
o Der Datentransfer wie auch der Zugriff ist durch Verschlüsselung 

gesichert. 
o Nachträgliche Manipulation kann durch Mitführung eines Hash-Keys, 

der beim erstmaligen Hochladen generiert wird, festgestellt werden. 
Die Teilnehmer diskutieren den Funktionsumfang des vorgestellten Systems. 
Besonders im Bereich der Routine-NMR sollte die Funktionalität angepasst werden. 
Es wird beschlossen, dass die Arbeitsgruppe „IT-Aspekte“ sich noch vor Ablauf des 
Jahres für einen Tag (Mittags beginnen, am nächsten Mittags beenden) trifft, um das 
vorliegende Konzept für die entsprechenden Anforderungen innerhalb G-NMRs 
anzupassen. 
 
Unterrichtsmaterialien, Lehrkonzepte (Protokollführer Christian) 
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Es wird im November ein G-NMR Teaching Day geben, an dem jedes Institut sein 
Lehrkonzepte vorstellt und man sich auf eine einheitliche NMR Ausbildung in 
Deutschland einigt.  
Im Rahmen von G-NMR sollen auch Unterrichtsmaterialien via Intranet ausgetauscht 
werden. Hier muss sichergestellt werden, dass Lösungen nicht zu Studenten 
weitergeben werden. Details werden ebenfalls bei dem Workshop besprochen 
werden. 
 
 
Nächste Aufgaben 

1. Bitte Doodle-Umfrage benützen für das Treffen der Arbeitsgruppe „IT-Aspekte“ 
- http://doodle.com/ygxp7eyyss4sg2us  

2. Bitte Doodle-Umfrage benützen für den G-NMR „Teaching Day“ der 
Arbeitsgruppe „Lehrkonzepte“ in Frankfurt - 
http://doodle.com/z7tgkrf8icat2g5b  

3. Wolfgang Bermel zu einem 1-tägigen Treffen „Standard Pulsprogramme + 
~Libraries“ einladen 

4. Doodle-Umfrage für den 2-wöchigen Workshop „Advanced NMR Methods“ im 
3./4. Quartal 2014 

o Organisation starten 
o Mögliche Sprecher kontaktieren 
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Anhänge 

 
1. Stellungnahme Wolfgang Bauer und Kollegen 

Brief_Thiele_final_11
0913_03.pdf

 
 

2. Folien zur Agenda bzw. zur Diskussion Nutzerordnung  

2013-09-12 G-NMR 
Meeting Frauenchiemsee - final.pdf 
 

3. Folien des Vortrags: Workshops Biological NMR spectroscopy 

2013-09-12 Biological 
NMR Workshops.pdf  
 

4. Folien des Vortrags: Experimente und Standards für Lösungs-NMR 

2013-09-12 G-NMR - 
Experimente_und_Standards.pdf 

 




Prof. Dr. Walter Bauer (Uni Erlangen)
Dr. Johannes Liermann (Uni Mainz)
Dr. Nils Schlörer (Uni Köln)


Frau Prof. Dr. Christina Thiele
Vorsitzende der Fachgruppe “Magnetische Resonanzspektroskopie”
z.Z. c/o FGMR-Tagung Frauenchiemsee


Erlangen/Mainz/Köln 11.09.2013


Sehr geehrte Frau Vorsitzende,


wir, die Unterzeichner dieses Briefes, sind Leiterinnen und Leiter von universitären NMR-


Servicelabors in Deutschland. In diesem Brief möchten wir darauf aufmerksam machen, daß uns


die laufende Einrichtung der DFG-geförderten Netzwerkinitiative G-NMR mit großer Sorge


erfüllt und wir das Grundprinzip der akademischen Selbstverwaltung hierdurch in Frage gestellt


sehen.


1. Wichtige Aspekte wie Nutzerordnungen, Lehrkonzepte, IT-Konzepte oder


Standardprotokolle für die Qualitätssicherung werden im Rahmen dieser Initiative von einer


kleinen, nicht repräsentativen Gruppe von forschungsorientierten Bio-NMR-Zentren normiert.


Hierdurch bleiben die Interessen und Bedürfnisse der großen Zahl an anwendungs- und


serviceorientierten universitären NMR-Labors unberücksichtigt. Die Kompetenz für die


Normierung derartiger Standards kann nur bei der Fachgruppe Magnetresonanz liegen, unter


Berücksichtigung der Bedürfnisse aller Arten von NMR-Labors.


2. Wir sehen in den vorgelegten Entwürfen für Benutzerordnungen nicht nur inhaltliche und


formale Mängel, sondern auch Widersprüche zwischen der dort vorgestellten intransparenten


Kostenstruktur und den diesbezüglichen Anforderungen der DFG. Deshalb lehnen wir eine


übereilte Verabschiedung dieser Entwürfe entschieden ab.


3. Die bisherigen Treffen in Halle und Frankfurt zur G-NMR-Initiative suggerierten eine Form


der demokratischen Beteiligung der NMR-Community, die uns völlig unzureichend erscheint.


Die in beiden Treffen angekündigten, von uns als essentiell betrachteten Arbeitsgruppen haben


bis heute nicht ihre Arbeit aufgenommen. Im Protokoll zum Treffen in Halle fehlen jegliche


kritischen Einwände, vom Treffen in Frankfurt liegt bis heute kein Protokoll vor. Das geplante


Treffen in Erlangen im Rahmen der dortigen GDCh-Diskussionstagung wurde vom Sprecher


der G-NMR-Initiative dem dortigen Organisator gegenüber in “Gutsherrenart” anberaumt und


dann kurzfristig abgesagt. Ein ernsthafter Austausch mit der anwendungs- und


serviceorientierten NMR-Community war also nach unserer Einschätzung nicht erwünscht.







4. Es fand bis heute keine Bestandsaufnahme der von Universität zu Universität sehr


unterschiedlichen Situation an deutschen NMR-Labors statt. Dies wäre aber eine


Kernvoraussetzung für eine Normierung der in 1. genannten Aspekte. Dadurch verstärkt sich bei


uns der Eindruck, daß diese Initiative hauptsächlich auf die Bedürfnisse einer Gruppe von


Forschungsgroßlabors ausgerichtet ist.


Wir bieten unsere aktive und konstruktive Mitarbeit in den angekündigten Arbeitsgruppen an,


möchten aber zum Ausdruck bringen, daß wir die bisherige Gestaltung des Projekts unter


unzureichender Einbeziehung der Community ausdrücklich mißbilligen.


Mit freundlichen Grüßen,


Walter Bauer 


i.A. aller anderen Unterzeichner


gez. (unter Weglassung akademischer Titel, alphabetisch):


Walter Bauer, Erlangen


Erica Brendler, Freiburg


Lothar Hennig, Leipzig


Michael John, Göttingen


Sebastian Kemper, Berlin


Johannes Liermann, Mainz


Reinhard Meusinger, Darmstadt


Kihail Mondeshki, Mainz


Thomas Paululat, Siegen


Andrea Porzel, Halle/Saale


Christoph Räuber, Aachen


Nils Schlörer, Köln


Raphael Stoll, Bochum


Xiulan Xie, Marburg
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Routine-NMR (Stundensätze) 


NMR Gerät Feldstärke NMR Gerät Feldstärke 


≤ 400 MHz 500 – 600 MHz 


    


5,00 € (15,00 €) 10,00 € (20,00 €) 
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„Forschungs“-NMR (Tagessätze) 
  


Feldstärke Feldstärke Feldstärke 


500 – 600 
MHz 


700 – 800 
MHz 


≥ 900 MHz 
(bzw. 850 
MHz WB) 


          
  Nutzungsdauer an NMR-Geräten bis zu 7 Tagen: 


  960  €/Tag 1.440 €/Tag 1.920 €/Tag 


  (40 €/h)*   (60 €/h)*   (80 €/h)* 


Nutzung als 
wissenschaftliche 
Zusammenarbeit 


Nutzungsdauer an NMR-Geräten zwischen 8 und 20 
Tagen: 


800 €/Tag 1.200 €/Tag 1.600 €/Tag 


(33,34 €/h)* 
  


(50 €/h)* 
  


(66,67 €/h)* 


  Nutzungsdauer an NMR-Geräten von 21-31 Tagen 
(Festpreis) 


  
16.000 € 24.000 € 32.000 € 


(21,51 €/h)** 
  
(32,86 €/h)** 


  
(43,02 €/h)** 
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Solid'State+NMR+
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2014,(Garching((
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Dipolar(Coupling(/(CSA(Hamiltonian(
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(


Advanced+Methods:++
Solu%on'State+NMR+
RDCs,(TROSY,(CPMG(


Assignment(Strategies((


Advanced+Methods:++
Solid'State+NMR+
MAS,(R2,(R3,(CP,(Decoupling(


REDOR,(C7,(FSLG(


Assignment(Strategies((


Hands'On:++
Solu%on'State+NMR+
Prepara>on(of(aligned(
samples,((


Implementa>on(of(3D(
and(4D(pulse(schemes((


(


Hands'On:++
Solid'State+NMR+
SIMPSON,(Spinevolu>on,((


Shapes,(CRAMPS(


DNP((Theory+Praxis)(


Hands'On+
NMRpipe,(Sparky,(CCPN(5>(Assignment,((


Structure(Calcula>on((XPLOR5CNS,(DYANA)(
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Poten>al(German(Partners((Solid5State(NMR)(


Solid'State+NMR+
Clemens(Glaubitz,(Frankfurt(


Bernd(Reif,(Garching((


Hartmut(Oschkinat,(Berlin((


Adam(Lange,(Göfngen((
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Gerd(Buntkowski,(Darmstadt((
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1)  alpha5glycine(


2)  U513C,15N(MLF((to(be(synthesized(by(China5Pep>de)(
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Arbeitsgruppen-Besprechung in 
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www.g-nmr.de


Experimente und Standards für Lösungs-NMR


20/09/2012


Qualitätskontrolle der NMR Spektrometer


 Regelmäßige Durchführung und Dokumentation (z.B. 
halbjährlich)


 Gewährleistung gleichbleibender Geräte Leistungsvermögen 


 Nachweis gegenüber externer Benutzer über die Eignung der 


Spektrometer 


Proben:


 0.3 - 3% CHCl3 in Acetone-d6


 0.1% Ethylbenzene in CDCl3
 ASTM (60% C6D6 / 40% p-Dioxane)


 10% Ethylbenzene in CDCl3
 2mM Sucrose in 10% H2O / 90% D2O 


 [13C;15N]-Ubiquitin


 ( [2H;13C;15N]-MBP ), optional
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Qualitätskontrolle der NMR Spektrometer
Routine NMR-Spektrometer in der Automation


 Verwendung von Bruker Standard Tests


 WS: Wasserunterdrückungstest an 2mM Succrose, Shim + 1H-Puls
 Lsrh: Lineshape mit Rotation, Shim
 Lsnh: Lineshape ohne Rotation, Shim + Störungen
 SNH: Protonempfindlichkeit
 SNA: Kohlenstoffempfindlichkeit ohne Entkopplung
 SNC: Kohlenstoffempfindlichkeit mit 1H-Entkopplung


 Messungen unter Verwendung von IconNMR


 Auswertung und Dokumentation via Python-Scripte


 Beispiel, AV500HD mit BBO-Prodigy:


2013-08-09   ws WaterHump: 6.7/21.9 Resolution: 9%      S/N: 425:1     P1: 11.2us


2013-08-09   lsnh Hump: 4.7/13.9 Resolution: 0.44


2013-08-09   snh S/N(2ppm): 1278.8:1 S/N(200Hz): 1504.2:1     P1: 11.1us


2013-08-09   sna S/N: 822.3:1 P1: 10.2us


2013-08-09   snc S/N: 879.7:1 P1: 10.2us
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Akquisitionsparameter für den 
Wasserunterdrückungstest


Testprobe: 2mM Sucrose mit 0.5mM DSS, 2mM NaN3 in 
10% D2O / 90% H2O (Z10246)


• Temperatur: 298K (kalibriert mit MeOH d4)
• Pulseprogramm: zgpr
• Akquisitionszeit (Aq): 1s
• TD (1H) = Abhängig vom Feld 
• SW (1H) = 12ppm
• Relaxationszeit: d1 = 5s
• NS = 8, DS = 4, 
• cw Anregungsfeld: max. 50Hz


Prozessierung:
 nur FT, keine window function, kein bcmod, 


automatic Basislinie Korrektur
 Si = 16K (wenn TD kleiner als 16k sonst 32k)
 Bestimmung von S/N: au-prog, suppcal
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(Standard Bruker Test mit 2mM Sucrose, 0.5mM DSS, 2mM NaN3 in 


10% D2O / 90% H2O)


 Wasserunterdrückung


 Auflösung


 s/n


Sucrose: 1D presat. Experiment


20/09/2012


(1 mM [u-13C/15N] Ubiquitin in 50mM HEPES pH=7,  10% D2O)


Protein Test-Experimente


 2D [15N,1H]–HSQC 


 2D [13C,1H]–HSQC 


 2D [13C,1H] plane of 3D HNCO


 2D [1H,1H] plane of 3D NOESY–[13C,1H]–HSQC


nur bei ≥ 700 MHz


 2D [13C,1H] plane of 3D (H)CC(CO)NH-TOCSY


nur bei ≤ 800MHz


 optional: 2D 13C-detected CON


nur für entsprechende Probenköpfe
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Globale Parameter für Experimente mit der Ubiquitin-Probe


Temperatur: 298K
Frequenz:


 1H = 4.7 ppm (optimiert)
 13C(Aliphatic) =  40ppm, 13C(CO) = 176 ppm (Referenziert auf DSS)
 15N = 118.5 ppm


sweep widths:
 1H = 12ppm
 13C (Aliphatic) = 70 ppm, 13C (CO) = 12 ppm (außer für CON)
 15N = 40 ppm


Datenpunkte: 
Sollten in allen Dimensionen an die Akquisitionszeit der individuellen 
Experimente angepasst werden, in Abhängigkeit von der Feldstärke


Relaxationsintervall: d1 = 1s (außer für (H)CC(CO)NH-TOCSY)
gradient shape: p16 = 1ms, gpnam = SMSQ10.100 (smoothed square
amplitude)
Prozessierung:


SI in F2 = 2048, SI in F1 = 1024
window function: squared sine (qsine) shifted by 90° (ssb=2)
keine extra Filterfunktion(bcmod=no), keine linear prediction, 
Basislinie kann verwendet werden wenn nötig
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[15N,1H]-FHSQC, Pulssequenz
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[15N,1H]-FHSQC, Akquisitionsparameter


pulse program: fhsqcf3gpph


Ref.: S. Mori, C. Abeygunawardana, M. O'Neil-Johnson & P.C.M. van Zijl,  J. Magn. 
Reson. B 108, 94-98 (1995)


Aq (1H) = 71ms, Aq (15N) = 105ms


SW (1H) = 12ppm,  SW (15N) = 40ppm


NS = 2, DS = 32, 


 (d26) =  2.631ms (cnst4 = 95 Hz)


1H 3919-Watergate: d19 = 2 * DW (Dwell time), p27 = p0 = p1, 
pl18= pl1


13C dec.: p14 = 500µs, Adiabaticpuls = Crp60,0.5.20.1 or
Crp80,0.5.20.1 für hohe Felder


15N dec.: pcpd3 = 250µs (@ 600 MHz, zu skalieren in 
Abhängigkeit von der Feldstärke) CPD_prog = bi_garp_2pl


Gradients:  G1 = 50%, G2 = 80%, G3 = 30%
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[15N,1H]-FHSQC, Spektrum von Ubiquitin


row
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[13C,1H]-HSQC, Pulssequenz


20/09/2012


[13C,1H]-HSQC, Akquisitionsparameter
pulse program: hsqcetgpsisp2
Refs:   A.G. Palmer III, J. Cavanagh, P.E. Wright & M. Rance, J. Magn.  Reson. 93, 151-


170 (1991)
L.E. Kay, P. Keifer & T. Saarinen, J. Am. Chem. Soc. 114, 10663-5 (1992)


Aq (1H) = 71ms, Aq (13C) = 12.1ms


SW (1H) = 12ppm,  SW (13C) = 70ppm


NS = 4, DS = 64, 


D (d4) = 1.72ms (cnst2 = 145Hz),   d24 = 0.86ms


no 1H trim pulse: p28 = 0 µs


13C: p14 = 500µs, adiabatic pulse = Crp60,0.5.20.1 or
Crp80,0.5.20.1 für hohe Felder


13C dec. : pcpd2 = 100µs, (@ 600 MHz, zu skalieren in 
Abhängigkeit von der Feldstärke), CPD_prog = bi_garp_4pl


gradients: G1 = 80%, G2 = 20.1%, G3 = 11%, G4 = -5%
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[13C,1H]-HSQC, Spektrum von Ubiquitin


row
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3D HNCO Pulssequenz
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Akquisitionsparameter für 2D H(N)CO


pulse program: hncogp3d
Refs:   S. Grzesiek & A. Bax, J. Magn. Reson. 96, 432 - 440 (1992)


J. Schleucher, M. Sattler & C. Griesinger, Angew. Chem. Int. Ed. 32,  1489-1491 (1993)
L.E. Kay, G.Y. Xu & T. Yamazaki, J. Magn. Reson. A109, 129-133 (1994)


Aq (1H) = 71ms, TD (15N) = 1, Aq (13C) = 35.3ms


NS = 4, DS = 32, 


1H flip-back: p11 = 1ms, pulse (spnam1) = Gaus.1000


1H dec. : pcpd = 70µs (@ 600 MHz, zu skalieren in Abhängigkeit von 
der Feldstärke), CPD_prog = dipsi2


13C: sel. 90° pulse: p13 = 320us (spnam2,8) = Q5.1000, 
sel. 180° pulse: p14 = 256us (spnam3,5) = Q3.1000


(@ 600 MHz, zu skalieren in Abhängigkeit von der Feldstärke)


15N dec. : pcpd3 = 250µs (@ 600 MHz, zu skalieren in Abhängigkeit 
von der Feldstärke), CPD_prog = bi_garp_4pl


Gradients:  G1 = 60%, G2 = -40%, G3 = 10%, G4 = 80%, G5 = 8.1%
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2D H(N)CO Spektrum von Ubiquitin


row
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3D NOESY-[13C,1H]-HSQC Pulssequenz
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pulse program: noesyhsqcetgp3d
mit gradient coherence selection, no sensitivity enhancement


Aq (1H) = 71ms, TD (13C) = 1, Aq (1H indirect) = 17.8ms


SW (1H) = 12ppm in F1 and F3


NS = 8, DS = 32, 


 (d4) = 1.72ms (cnst2 = 145Hz) 


Mischzeit: d8 = 100ms


no 1H trim pulse: p28 = 0 µs
13C: p14 = 500µs, adiabatic pulse = Crp60,0.5.20.1 or 


Crp80,0.5.20.1 für hohe Feldstärken
13C dec. : pcpd2 = 100µs ( @ 600 MHz, zu skalieren mit der 


Feldstärke), CPD_prog = bi_garp_4pl


gradients:  G1 = 80%, G2 = 20.1%


Akquisitionsparameter für eine 1H-1H plane 
eines NOESY-[13C,1H]-HSQC
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1H-1H plane eines NOESY-[13C,1H]-HSQC von Ubiquitin


row
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3D (H)CC)CO)NH-TOCSY Pulssequenz







20/09/2012


Akquisitionsparameter für ein 2D (H)CC(CON)H-TOCSY 


pulse program: hccconhgp3d3
Refs: G.T. Montelione, B.A. Lyons, S.D. Emerson & M. Tashiro, J. Am. Chem. Soc. 114, 10974-75 
(1992)


S. Grzesiek, J. Anglister & A. Bax, J. Magn. Reson. 101 B, 114-9 (1993)
B.A. Lyons & G.T. Montelione, J. Magn. Reson. 101 B, 206-9 (1993)
T.M. Logan, E.T. Olejniczak, R.X. Xu & S.W. Fesik,  J. Biomol. NMR 3, 225-31 (1993)
R.T. Clowes, W. Boucher, C.H. Hardman, P.J. Domaille & E.D. Laue, J. Biomol. NMR 3, 349-
354 (1993)


Aq (1H) = 71ms, TD (15N) = 1, Aq (13C) = 6ms


relaxation delay (d1) = 2s,  NS = 8, DS = 64,


CC-TOCSY: mixing time: d15 = 21ms, pulse length: p6  = 32µs
(@ 600 MHz, should be scaled according to the field)


1H dec. : pcpd = 70µs (@ 600 MHz, should be scaled according to the 
field), CPD_prog = dipsi2
13C: sel. 90° pulse: p13 = 320us (spnam2,8) = Q5.1000, 


sel. 180° pulse: p14 = 256us (spnam3,5) = Q3.1000 
sel 180°(CA) pulse p24 = 320µs (spnam9) = Q3.1000


(@ 600 MHz, should be scaled according to the field)
15N dec. : pcpd3 = 250µs (@ 600 MHz, should be scaled according to 
the field), CPD_prog = bi_garp_4pl


gradients:  G1 = 50%, G2 = -30%, G3 = 80%, G4 = 8.1%


20/09/2012


2D (H)CC(CON)H-TOCSY plane von Ubiquitin


row
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13C-Detektion: 2D CON Pulssequenz  (optionales Experiment)
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13C-Detektion: Akquisitionsparameter
pulse program: c_con_iasq (uses IPAP to “decouple“ 13Ca in F2)
Refs:   W. Bermel, I. Bertini, L. Duma, I.C. Felli, L. Emsley, R. Pieratteli & P.R. Vasos, 


Angew. Chem. Int. Ed. 44,  3089-3092 (2005)
L. Duma, S. Hediger, A. Lesage & L. Emsley, J. Magn. Reson. 164, 187-195 (2003)


SW (13C) = 20ppm, SW(15N) = 40ppm


Aq (13C) = 106ms, Aq (15N) = 52.5ms (TD1=256*2, IP and AP 
recorded interleaved,  use au-program splitcomb for processing)


NS = 8, DS = 64,
1H   dec. : pcpd = 70µs (@ 600 MHz, should be scaled according to 


the field), CPD_prog = waltz65
13C:   sel. 90° pulse: p11 = 320us spnam23,25 = Q5.1000, Q5tr.1000


sel. 180° pulse: p12 = 250us spnam24,26 = Q3.1000 
(@ 600 MHz, should be scaled according to the field)
broadband (13Ca + 13CO) decoupling in F1: p8 = 500us 


(adiabatic pulse) spnam13 =  Crp60,0.5,20.1


15N   dec. : pcpd3 = 300µs (@ 600 MHz, should be scaled according 
to the field), CPD_prog = garp4


gradient:  G1 = 50%
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row


13C-Detektion: 2D CON Spektrum von Ubiquitin
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