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Empﬁndlichkeit und Aufldsungsvermégen moderner hoch-
auflosender NMR-Spektrometer sind eng mit immer héheren
Magnetfeldstdarken verbunden, wie die Installation des ersten
1-GHz-Spektrometers in Lyon eindrucksvoll gezeigt hat. Fiir
viele Anwendungen in der Chemie sind derart hohe Ma-
gnetfelder jedoch unnétig. Im Gegenteil, die hohen An-
schaffungs- und Unterhaltskosten moderner NMR-Spektro-
meter mit supraleitenden Magneten verhindern oft den Ein-
satz dieser leistungsstarken Technik in der chemischen For-
schung und anderen Bereichen, wie etwa bei der Qualitéts-
kontrolle oder im Ingenieurswesen. Zudem gibt es viele
Anwendungen, bei denen kein Transport der Probe zum
Spektrometer moglich ist. Heutige hochauflésende Spektro-
meter sind zumeist sehr schwer und reagieren sehr empfind-
lich auf Anderungen der Umgebung, sodass entsprechende
spektroskopische Analysen meist nicht durchgefiihrt werden
konnen. Es besteht daher von der Anwendungsseite her ein
hoher Bedarf an kleinen, kostengiinstigen, transportablen
und moglichst wartungsfreien hochauflésenden NMR-Spek-
trometern.

Das erste transportable NMR-Spektrometer wurde 1996
von der Gruppe um Bliimich an der RWTH Aachen entwi-
ckelt: Die NMR-MOUSE war ein grofer Durchbruch mit
ihrem kleinen Permanentmagneten fiir die Polarisierung der
Kernspins und mit einer schweren Kiste, die die Radiofre-
quenz(RF)-Verstirker und einen Laptop zur Kontrolle ent-
hielt.'! Diesem Gerit folgte eine Reihe von Tisch-NMR-In-
strumenten, z. B. einige Konfigurationen von ACT/Magritek,
die Bruker-Minispec-Serie, Oxford Instruments MQC und
klinisch orientierte Systeme von T2 Biosystems und nanoMR.
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Allerdings sind alle Systeme, die derzeit verfiigbar sind,
fiir die Messung von Relaxationsraten entwickelt worden,
was z.B. die Aufnahme von dreidimensionalen Bildern oder
die Bestimmung des Gesamtfettgehaltes von Lebensmitteln
ermoglicht. Diese Spektrometer mit ihren kleinen, relativ
inhomogenen Magneten ermoglichen im Allgemeinen nicht
die Auflosung von chemischen Verschiebungsunterschieden,
d.h., sie konnen nicht fiir klassische NMR-spektroskopische
Anwendungen verwendet werden. Um transportable NMR-
Spektrometer mit einer Auflosung im Bereich chemischer
Verschiebungen zu erhalten, miissen noch eine Reihe
grundlegender Probleme beim Design der Magneten und der
notwendigen Elektronik fiir die Aufnahme der Spektren
iiberwunden werden.

Die drei hauptsichlichen technischen Probleme, die es fiir
ein hochauflésendes NMR-Spektrometer mit voller Mobilitét
zu 16sen gilt, sind:

1) das Design eines Magneten mit ausreichender Homoge-
nitdt fiir die Aufnahme von Spektren, die die Auflosung
von Signalen mit unterschiedlichen chemischen Ver-
schiebungen ermoglichen,

2) die Stabilisierung des Magneten unter realen Anwen-
dungsbedingungen,
3) die Entwicklung von Aufnahmetechniken, die die Nut-

zung leichtgewichtiger Elektronik ermoglichen.

In den letzten Monaten wurden beachtliche Fortschritte
auf allen drei Gebieten erzielt, sodass nunmehr im Laufe des
kommenden Jahrzehnts voll funktionsfdahige hochauflésende
NMR-Spektrometer mit hoher Mobilitdt erwartet werden
diirfen.

Der wohl entscheidendste Faktor fiir die Realisierung
transportabler NMR-Spektrometer ist das Design eines klei-
nen Magneten mit ausreichender Homogenitdt, um eine
Auflosung chemischer Verschiebungen im sub-ppm-Bereich
zu erzielen. Da Helium-gekiihlte supraleitende Magnete und
konventionelle Elektromagnete mit ausreichender Feldstiarke
sehr schwer zu transportieren sind, beruhen alle ernstzuneh-
menden Entwiirfe auf Permanentmagneten. Einige Gruppen
haben in letzter Zeit iiber solche Permanentmagnete berich-
tet (siche z.B. Lit. [2]), ein Design mit herausragender Leis-
tung verdient jedoch besondere Aufmerksamkeit: Danieli
et al. entwarfen und bauten einen Magneten, der kleiner als
eine Teetasse ist, mechanisch geshimmt werden kann und eine
Protonenresonanzfrequenz von 30 MHz hat.! Das grundle-
gende Design folgt dabei dem eines Halbach-Magneten mit
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zusétzlichen Anpassungen flir mechanisches Shimmen (Ab-
bildung 1). Das Gesamtgewicht des Magneten betrdgt nur
etwa 3 kg, und die erreichte Linienbreite mit konventionellen
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Abbildung 1. A) Die leichtgewichtige Konstruktion von sehr homoge-
nen Magnetfeldern ist durch eine Halbach-Konfiguration mit beweg-
lichen Shim-Komponenten méglich. Es sind der Magnet mit einem
NMR-Rshrchen zum Vergleich (links) und die Anordnung der Einzel-
magnete zum mechanischen Shimmen (oben und rechts) gezeigt.
B) Das Design erméglicht die Aufnahme von hochaufgelésten Spek-
tren mit 0.15 ppm Auflésung bei 30 MHz, gemessen mit einem kon-
ventionellen 5-mm-NMR-R&hrchen.P!

5-mm-NMR-Roéhrchen ist ca. 0.15 ppm. Die erreichte Ho-
mogenitdt ist duBerst bemerkenswert, wenn man bedenkt,
dass keine elektrischen Shim-Spulen zur Homogenisierung
verwendet werden. Dieses Magnetdesign zeigt die Zukunft
der transportablen NMR-Spektroskopie. Der erwédhnte For-
schungsmagnet ist noch nicht ausreichend stabilisiert, um in
echten Anwendungen FEinsatz zu finden, aber dieses Problem
wird derzeit in Zusammenarbeit mit ACT gelost.

Fir 1D- und speziell fir 2D-NMR-Experimente wird
zusitzlich zur Homogenitit auch eine sehr hohe Feldstabilitét
benotigt. Die meisten Legierungen fiir Permanentmagneten
zeigen eine temperaturabhéngige Variation ihrer magneti-
schen Eigenschaften. Wihrend diese Temperaturdrift fiir die
meisten konventionellen Magnetanwendungen vernachlés-
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sigt werden kann, benotigt ein NMR-Spektrometer mit einer
Auflosung im Bereich chemischer Verschiebungen eine Sta-
bilitat der Messfrequenz von ca. 1 Hz. Mit typischen Ma-
gnetfeldern, die der Larmor-Frequenz von mehreren zehn
MHz entsprechen, muB die Stabilitiit des Feldes bei etwa 10~
oder 0.1 ppm gehalten werden. Ein Prototyp fiir ein Nieder-
feld-NMR-Spektrometer, das diese Voraussetzungen erfiillt,
wird gerade von Cudaj et al.l¥! auf Basis eines 20-MHz-Bru-
ker-Minispec-Systems publiziert. Die enorme Stabilitdt und
Homogenitét des 80 kg schweren Permanentmagneten wird
in diesem Fall durch die elektronische Kontrolle der Tempe-
ratur auf +0.001°C, durch die zusitzliche Nutzung eines
elektrischen Shims mit zwolf Shim-Spulen und durch einen
externen “F-Lock zur Korrektur von Feldfluktuationen er-
reicht. Mit diesem Aufbau ist es moglich, Protonenspektren
mit aufgelosten J-Kopplungen zu messen und sogar 2D-
NMR-Experimente durchzufithren (Abbildung 2). Das Sys-
tem scheint ein voll nutzbares, hochauflosendes Niederfeld-
Tisch-NMR-Spektrometer zu sein. Seine Nutzung fiir mobile
NMR-Spektroskopie wird jedoch begrenzt durch seinen re-
lativ schweren Magneten und das klassische Fourier-Trans-
formations-basierte Aufnahmeschema, das relativ sperrige
und schwere Elektronik erfordert.
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Abbildung 2. A) Beispielspektren von Ethanol, aufgenommen mit ei-
nem prototypischen 20-MHz-Spektrometer und NMR-Rshrchen mit
diversen Durchmessern. Das entsprechende Spektrum, aufgenommen
an einem modernen 500-MHz-Spektrometer, ist zum Vergleich gezeigt.
B) Ein 2D-COSY-Experiment, aufgenommen mit 20-MHz-Spektrome-
ter.!
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Die schwersten und auch den meisten Strom verbrau-
chenden elektronischen Bauteile in einem modernen NMR-
Spektrometer sind die Hochleistungs-RF-Verstarker, die fiir
die Erzeugung von kurzen Radiofrequenzpulsen verwendet
werden, die die Basis der Fourier-Transformations-NMR-
Spektroskopie bilden. Auch wenn die RF-Energie, die fiir die
Anregung einer gegebenen Bandbreite benotigt wird, durch
die Nutzung von geformten Pulsen signifikant reduziert
werden kann,®! sind Hochleistungsverstirker mit hohem
Gewicht immer noch unabdingbar. Doch auch hier war die
Gruppe um Bliimich erfindungsreich, mit der Entwicklung
eines Aufnahmeschemas, das auf der Anwendung einer pha-
senmodulierten Folge von RF-Pulsen mit sehr niedriger
Leistung in so genannten Frank-Sequenzen beruht.’! Das
Signal, aus dem das NMR-Spektrum konstruiert wird, wird
dabei wihrend des Delays zwischen den Pulsen mit kleinen
Flip-Winkeln aufgenommen. Die insgesamt benotigte RF-
Leistung ist so gering, dass die Energie einer Knopfzelle
ausreicht, um das Spektrometer zu betreiben, und die ganze
Elektronik zum Betreiben eines NMR-Spektrometers konnte
zukiinftig in ein Gehduse der Grofle eines kleinen Laptops
passen.

Zusammenfassend lédsst sich sagen, dass im Jahr 2010
mehrere Durchbriiche im Bereich der hochauflosenden Nie-
derfeld-NMR-Spektroskopie gelungen sind. Neuartige, me-
chanisch shimbare und sehr leichtgewichtige Magnete, wie
etwa ein Teetassen-groBBer 30-MHz-Magnet mit 3 kg Gewicht,
wurden realisiert, und ein Prototyp eines funktionsfahigen 20-
MHz-Tisch-NMR-Spektrometers mit elektronischer Stabili-
sierung wurde gebaut. Zusammen mit einem Schema, das die
Aufnahme von NMR-Spektren mit sehr geringer RF-Leis-
tung ermoglicht, wird dies die Basis fiir zukiinftige transpor-
table Spektrometer bilden. Mit der Verfiigbarkeit derart er-
schwinglicher und transportabler NMR-Spektrometer scheint
die Zahl der zukiinftig moglichen Einsatzgebiete der NMR-
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Spektroskopie fast unbegrenzt. Ein offensichtlicher Anwen-
dungsbereich wire etwa die Qualitdtskontrolle, die bereits
heute die direkte Quantifizierung mit NMR-Spektroskopie
nutzt; Niederfeld-NMR-Spektrometer konnten als standard-
miBige, chemisch empfindliche Detektoren in der Fliissig-
chromatographie eingesetzt werden; im Ingenieursbereich
wird es moglich sein, kontaktlos Tiefenprofile mit NMR-
spektroskopischer Information zu untersuchen; schlieBlich,
als eine personliche Bemerkung, sollten kostengiinstige
NMR-Spektrometer eine adédquate, praktische Ausbildung
von Studenten aller naturwissenschaftlichen Bereiche er-
moglichen. Auf diese Weise wiirden zukiinftige Generationen
mehr iiber die vielfdltigen Anwendungsmoglichkeiten der
NMR-Spektroskopie erfahren und lernen, wie sie sich diese
herausragende Technik fiir die Losung ihrer spezifischen
Probleme zunutze machen konnen.
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