
 

IL LABORATORIO 

 

Il Laboratorio di Analisi Strumentale (LAS) 
gestisce le più rilevanti attrezzature analitiche 
comuni a disposizione del Dipartimento di 
Farmacia. Esso comprende un Laboratorio di 
Risonanza Magnetica Nucleare (Laboratorio 
NMR) e un Laboratorio di Spettrometria di 
Massa (Laboratorio MS). 

Il Laboratorio NMR, uno dei fiori all'occhiello del 
Dipartimento di Farmacia, si pone come centro di 
riferimento della spettroscopia NMR per l'Italia 
centro-meridionale, nonché centro di assoluto 
rilievo a livello europeo e mondiale.  

Il Laboratorio MS si propone come piattaforma 
utilizzabile in diversi ambiti applicativi 
(farmaceutico, alimentare, ambientale, 
biomedico, etc.) per l'analisi quali-quantitativa di 
metaboliti e analiti di varia natura. 

Nel suo complesso, il LAS si pone come centro di 
servizio sul territorio per le realtà produttive e 
socioeconomiche che vi operano. Le 
professionalità presenti nel LAS e le potenzialità 
offerte dalle apparecchiature in dotazione sono 
alla base di un’offerta varia e differenziata di 
servizi, che vanno dai controlli ambientali 
all’analisi degli alimenti. 

 
Responsabile Scientifico:  

Prof. Alfonso Mangoni, alfonso.mangoni@unina.it 

Responsabili di laboratorio:  
NMR: Dr. Paolo Luciano, paolo.luciano@unina.it 

 MS: Dr.ssa Chiara Cassiano, chiara.cassiano@unina.it  

  

	

 

LABORATORIO DI  
ANALISI STRUMENTALE 

La nostra attività prevede l’uso di tecniche 
spettroscopiche e spettrometriche per 

l’identificazione quali-quantitativa di piccole 
molecole e la determinazione della loro 

struttura, per studi di biologia strutturale su 
peptidi, proteine e acidi nucleici, e per 

studiare le interazioni tra macromolecole e 
piccole molecole. 
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UNO	 SG	UARDO	 ALLA	 NOSTRA	 ATTIVITÀ		

Il LAS è in grado di sviluppare tutti i tipi di progetti scientifici che impiegano spettroscopia NMR e 
spettrometria MS in ambito biochimico e biomedico, come ad esempio, la determinazione strutturale di 

piccole molecole, le interazioni tra ligando e recettore, la biologia strutturale e la metabolomica. 
 
 

 
 

ATTIVITÀ 1: 
Studi metabolomici volti alla caratterizzazione dell'insieme dei 
metaboliti di un organismo mediante l’analisi di fluidi biologici, 
tessuti, cellule ed organi. Tali studi consentono di valutare le 
variazioni biochimiche in risposta a stimoli esterni come trattamenti 
farmacologici e/o presenza di patologie. L’obiettivo finale è la 
scoperta di biomarcatori, utili per diagnosticare o prevedere 
l’insorgenza di malattie o predire la risposta ad un trattamento. 
ATTIVITÀ 2 : 
Studi di struttura, dinamica ed interazione di proteine in soluzione 
ed allo stato solido. L’utilizzo di spettroscopia di risonanza 
magnetica nucleare consente una elevata precisione nella 
caratterizzazione dell’interazione proteina-farmaco, direttamente in 
ambienti fisiologici quali la cellula, le membrane cellulari e gli 
organelli. L’obiettivo principale di tali ricerche è di generare un 
approccio razionale al disegno dei farmaci basato sullo studio 
dettagliato della loro interazione con le proteine target. 

ATTIVITÀ 3: 
 Bioprospecting della chemiodiversità marina per l'identificazione 
e la determinazione strutturale di nuove sostanze naturali 
bioattive (bioactive natural products, BNPs) come leads per 
nuove classi di farmaci antitumorali ed antinfiammatori. La 
capacità di determinare correttamente la struttura e la 
stereochimica di sostanze disponibili in quantità piccolissime è 
essenziale per questo tipo di ricerca. 

 
 
 
 
 

 

 

Analisi dei campioni 
biologici mediante GC-MS 

 
 
 
 
 
 
 
 

Risonanza magnetica allo 
stato solido 

 
 
 
 
 
 
 
 

Sostanze naturali 
bioattive 

 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
Individuazione dei 
biomarcatori 

 
 
 
 
 
 
 
 

Interazione Farmaco-
Proteina 

 
 
 
 
 
 
 
 
Un “network molecolare” di 
sostanze naturali  

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Il laboratorio NMR del LAS 
 

Organizzazione del Laboratorio e 
Strumentazioni disponibili 

Il Laboratorio NMR dispone di tre spettrometri ad 
alto campo: 700 MHz con cryoprobe trinucleare 

HCN o in alternativa con probe CP-MAS per solidi, 
dedicato alla biologia strutturale e alla 

determinazione strutturale di piccole molecole; 600 
MHz con cryoprobe quadrinucleare HCNP ed 
autocampionatore ad alta capacità SampleJet, 

dedicato alla metabolomica; 400 MHz con probe a 
larga banda, dedicato alla spettroscopia NMR di 

routine e ai nuclei diversi da 1H, 13C, 15N e 31P. 
Il Laboratorio MS dispone i tre strumenti 

complementari per applicazione e compatibilità con 
analiti di diversa natura: un HPLC-MS 

Electrospray/Trappola Lineare (LTQ-XL), destinato 
all'analisi quali-quantitativa di metaboliti ed analiti 

di altro genere, di un UHPLC-MS 
Electrospray/Triplo Quadrupolo (QQQ) destinato 

alle analisi quantitative, e di un sistema GC-MS 
EI/Singolo Quadrupolo adatto alla separazione e 

all'analisi dei composti più volatili. 
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series	 of	 “spinning	 side	 bands”,	 which	 are	 spaced	 at	 intervals	 that	 correspond	 to	 the	

spinning	 rate,	 do	 appear	 (Figure	 2.9).	 The	 ratio	 of	 intensities	 between	 the	 side	 band	

families	 can	 be	 used	 to	 characterize	 the	 nature	 of	 the	 anisotropic	 interaction.	 This	 is	

becoming	a	very	powerful	method	to	measure	DC	and	CSA	 in	unaligned	samples	at	 the	

magic	angle	spinning.		

 

Figure	2.9.	Magic	Angle	Spinning.	Figure	adapted	from	(117).	(a)	Scheme	of	the	rotation	
of	solid-state	samples	at	 the	magic	angle.	 (b)	Removal	of	 the	anisotropic	 interactions	 in	
MAS	and	appearance	of	the	spinning	side	bands.		
	
	
2.3.2	Cross	polarisation	

Despite	 the	 mechanical	 averaging	 in	 MAS	 is	 able	 to	 remove	 most	 of	 the	 anisotropic	

interactions,	 the	 impossibility	 to	 fully	 delete	 DC	 between	 1H	 atoms	 prevents	 its	

employment	 for	 spectra	 detection.	 As	 a	 result,	 the	 most	 sensitive	 atom	 cannot	 be	

employed	and	instead	nuclei	with	low	gyromagnetic	ratio,	such	as	13C,	15N,	or	2H,	must	be	

utilised	 for	 detection.	 The	 drawbacks	 of	 using	 such	 nuclei	 include	 low	 sensitivity	 (low	

gyromagnetic	 ratio),	 unfavourable	 relaxation	 rates	 (long	 acquisition	 times)	 and	 low	

natural	 abundance	 (i.e.	 that	 can	 be	 overcome	 with	 isotopic	 enrichment).	 In	 order	 to	

compensate	with	 these	 negative	 points,	 cross	 polarization	 (CP)	 has	 been	 introduced	 to	

exploit	the	higher	equilibrium	polarization	and	favorable	relaxation	properties	of	protons.	

In	particular,	CP	enabels	to	enhance	the	sensitivity	of	low	gamma	nuclei	by	a	factor	that	is	

proportional	to	the	ratio	between	their	gyromagnetic	ratios	a	those	of	the	proton,	leading	

Magic-Angle Sample Spinning. The complexity
observed in NMR spectra of biological membranes
arises from anisotropic contributions to the spectra
including the chemical shielding, dipolar, and quad-
rupolar interactions. One approach to obtain spectral
resolution is through the spatial averaging of the ani-
sotropic interactions by means of mechanical sample
rotation. Experimentally, this is achieved through the
rapid rotation of the sample about an axis of 54.748
with respect to the magnetic field (Fig. 1). At this
angle many of the anisotropic contributions which
exhibit a 1/2(3cos2y ! 1) dependence, such as the
chemical shielding, dipolar, and quadrupolar interac-
tions can be either partially or completely averaged.
When the spinning frequency exceeds the size of the
anisotropic interaction, the resulting spectrum is
comparable to the solution-state NMR spectrum and
in favorable cases is characterized by the isotropic
chemical shift and J-coupling with the information
utilized in a similar manner to solution-state NMR.
When the spinning frequency is less than or compa-

rable with the size of the interaction, a sideband
spectrum composed of central resonance at the iso-
tropic value with side bands spaced at intervals of the
rotor frequency at either side is observed. Analysis of
these sideband families can be exploited to extract
information about the underlying anisotropic interac-
tions, such as the chemical shielding anisotropy (26),
which can also be used to characterize the structure
and dynamics of the molecule under study.

Oriented Sample NMR. Several techniques have
been developed for the alignment of biological mem-
branes to study integral membrane proteins and their
ligands by solid-state NMR. These broadly fall into
two categories, mechanical alignment and magnetic
alignment.

Mechanical alignment relies on the deposition of
the lipid bilayer on the surface of a rigid support
(typically glass plates or a Mellanex sheet) such that
the bilayer normal is perpendicular to the surface of
the support. For lipid bilayers and simple model pep-

Figure 1 Magic angle spinning involves the rotation of the sample about an axis inclined at
54.78 with respect to the magnetic field (A). Under rotation each of the principle components of
the anisotropic interactions are projected onto the magnetic field. When the spinning frequency
exceeds the size of these interactions an averaged value is observed resulting in resonance lines
corresponding to the isotropic values (chemical shift and scalar J-couplings). Cross-polarized
decoupled spectra of U-13C/15N-labeled glycine recorded at 125 MHz showing the effect of
magic angle spinning (B). When static the lineshape is dominated by the chemical shielding ani-
sotropy and homo-/hetero-nuclear dipolar interactions. At moderate spinning frequencies (5 kHz)
these anisotropic interactions are partially averaged leading to a resonance at the isotropic reso-
nance position with sidebands located at intervals of the spinning speed (marked with *). At
higher spinning frequencies (10 kHz) the anisotropic interactions are largely averaged at this
magnetic field strength and the spectrum is characterized by the isotropic chemical shift and sca-
lar J-couplings. [Color figure can be viewed in the online issue, which is available at www.inter-
science.wiley.com.]
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