Diese PDF-Version soll nur dem schnellen Uberblick tiber die Fragestellung dienen. Simtliche PowerPoint-Animationen

Ubung plus Losung — PDF-Schnelliberblick

fehlen, in einigen Fallen konnte die Umsetzung von PowerPoint auf PDF merkwdurdig aussehen.
Die qualitativ hochwertigen PowerPoint-Originale stehen jederzeit zum freien Download zur Verfiigung.

FEQ SR HHS O M < OM™© o ® <
T O NKS®~NS NS QN @ L N©Q TN
HE TSaSRsS | [TE3zgsg| |Tes
<< NANANANN 0 O O O 0O © < <
N AN T T T ol
by
S L
o |
step
B VUL JUULL LU |8
— [
) X .
o o o ST T T T T o ST ST S ot ST
9.5 9.0 8.5 8.0 7.5 7.0 6.5 6.0 5.0 4.5 4.0 3.5 3.0 2.5 2.0 1.5 ppm



'H NMR-Spektrum
gemessen bei 499.84 MHz

C,HgO gelost in CDCl,

Ermitteln Sie die Konstitution!
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DEPT gemessen mit den selben
Arbeitsfrequenzen wie das
Kohlenstoffspektrum in der unteren
Bildhalfte

(CH, CH, positiv, CH, negativ)
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13C{*H} NMR-Spektrum
gemessen bei 125.70{499.84} MHz
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1H/13C HSQC Ausschnitt des H/13C HSQC

gemessen bei 499.84/125.70 MHz gemessen bei 499.84/125.70 MHz
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1H COSY (nur Hochfeldbereich)
gemessen bei 499.84 MHz
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Losung

Teil 1 - Integration

Was bedeutet a.u. ???

Englisch: arbitrary units

Gemessen: 1.00 a.u. + 2.37 a.u. +2.42 a.u. +3.80 a.u. =  9.59 a.u. Abhangig von der Darstellung.
Summenformel: 8SH In Europa konnte man beim
Quotient: 1.2a.u./H Ausdruck auf ein A4-Blatt oder
der Darstellung auf einem
Tablet beispielsweise an
Zentimeter denken.
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9.77

Losung
Teil 1 - Integration

Nach der Rundung auf ganzzahlige Werte resultiert ein

Integralverhaltnis von

1:2:2:3

0.83H

Was bedeutet a.u. ???

Englisch: arbitrary units

Abhangig von der Darstellung.
In Europa konnte man beim
Ausdruck auf ein A4-Blatt oder
der Darstellung auf einem
Tablet beispielsweise an
Zentimeter denken.

2.02H
1.98 H




Losung
Teil 2 - Molekulbausteine

Wenn verfligbar, ist das HSQC/HMQC fast
immer der beste Startpunkt, alle oder eine
Vielzahl von Teilstrukturen zunachst als losen
Haufen von Bausteinen zu sammeln.

Die Integrale aus dem Protonenspektrum
wurden soeben ermittelt, die chemischen
Verschiebungen der Kohlenstoffsignale konnen
aus dem eindimensionalen
Kohlenstoffspektrum Gbernommen werden.

Fir die chemischen Verschiebungen der
Protonenmultipletts ist ein klein wenig Rechnerei
angesagt. Beispiel flur das Triplett:

(492.60 Hz + 477.74 Hz/ ( 2 * 499.86 MHz)



Losung
Teil 2 - Molekulbausteine

Zur Unterscheidung zweier Kreuzpeaks mit sehr
ahnlichen Verschiebungen der zugehdrigen
Kohlenstoffsignale hilft zunachst ein kleiner
Ausschnitt aus dem HSQC.
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Losung

Teil 2 - Molekulbausteine
9.77 2.42

S

Zwei weitere Kreuzpeaks lassen sich im ‘ l -
Ubersichtsspektrum gut separieren. 1 2 2 3
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Losung
Teil 2 - Molekulbausteine

9.77 2.42
Zwei weitere Kreuzpeaks lassen sich im l x l -
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Losung

Teil 3 — Kombination der
Bausteine

Das COSY ist eine gute Moglichkeit, die lose Sammlung
an Bausteinen zu kombinieren.




. 2.42 H / =
Losung — 097 \3.71
Teil 3 — Kombination der Je 7 C
Bausteine

Startpunkt ist die Ordnung der Bausteine entsprechend / 2'42J H J“LH-GS 0'97,LL H

der chemischen Verschiebungen der Protonen entlang L 0.6
der Projektion des COSY.
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2.42 H
Losung — H / 0.97 \13.71

. 5 2\
Teil 3 — Kombination der e 77/C . 6%/,/ 1.68 C
Bausteine / H — J{LH S
Startpunkte ist die Ordnung der Bausteine entsprechend 2'424‘“ J“LAI'GS 0.97 H
der chemischen Verschiebungen der Protonen entlang L 0.6
der Projektion des COSY.
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Der Spektrenbereich des COSY reichte nicht bis 10 ppm. -2.0
Daher gibt es keinerlei Korrelation zur Aldehydgruppe. L5 5
Wegen der ungewohnlichen chemischen Verschiebung des
Aldehydprotons kann dies in einem routinemaRig —= m m') -2.4

aufgenommenen COSY vorkommen. TR R 1I-_I TR opm




Losung

Teil 3 — Kombination der
Bausteine

Das ubersichtliche COSY zeigt nur zwei Verknlipfungen.
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Losung H/H‘
2

Teil 3 — Kombination der
Bausteine

Das ubersichtliche COSY zeigt nur zwei Verknlipfungen.
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Losung

Teil 3 — Kombination der
Bausteine

Eine CH,-Gruppe taucht in beiden Fragmenten auf.
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Losung
Teil 3 — Kombination der

Bausteine
2.42 Jl J“LH-GS 0.97

Jetzt gibt es auch ohne COSY-Peaks nur noch eine L 0.6
einzige verbleibende Verknipfungsmoglichkeit.
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Losung

Teil 4 — Bonus:
Kopplungskonstanten
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Losung

Teil 4 — Bonus:
Kopplungskonstanten

1.84 Hz

Dublett von Triplett von :
Triplett : P Wl
Tripletts Quartetts (7.43 Hz)
(1.84Hz) (1 841z 7.26Hz)  (7.26 Hz, 7.43 Hz)
((1217.02 - Pseudosextett
1200.66) — wegen 7.26 Hz =
1.84) /2 7.43 Hz
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Zusammenfassung der Losung
1.84 Hz
H
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Beitrage

Spektrometerzeit

University of Wisconsin-Madison

. Messungen
(BioMagResBank)

Francisca Jofre,
Mark E. Anderson,
John L. Markley

Zusammenstellung

Diskussionen !
Alan Kenvinght Rainer Hael3ner .

Weitere Beispiele ...



https://www.nmr.tips/

