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Probenvorbereitung Berlin

Vor dem Ansetzen der Probe muss das NMR-Rohrchen kontrolliert werden, ob es die richtige Lange
hat und es nicht abgebrochen ist. Fehlerhafte Rohrchen konnen Schaden am Gerat verursachen,

unbedingt aussortieren!

Verletzungsgefahr |
& Kappen halten (i
nicht '

-> Glasblaser zum §
begradigen :

Auf richtige Lange der
Rohrchen achten!
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Technische
Probenvorbereitung Berlin

Es sollte nicht versucht werden die Substanz im NMR-Rohrchen zu 16sen! Die Substanz sollte im
Schnappdeckelglaschen abgewogen werden und mit der entsprechenden Menge deuterierten
Losungsmittel (1 ml Spritze benutzen) versetzt werden. Lost sich der Stoff nicht, muss man warten,
biss sich der Feststoff abgesetzt hat und dann vorsichtig die Losung abpippetieren (nur die Losung,

ohne den Feststoff).

— 0,2 molare Loésung fiir 13C-Messung notwendig

— 0,65 ml deuteriertes Losungsmittel
CDCl; far unpolare, DMSO-d; fur polare Substanzen
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Probenvorbereitung Berlin

Die Proben werden jeden Tag um 6:00-7:00 zum Messen abgeholt. Vor der Abgabe muss die Probe
richtig beschriftet werden. Nur saubere Proben werden entgegengenommen!

\ \ Nachname_Versuchsnr.:

‘1 %‘“'P“" V1

Laésungsmittel
€DCLs
Bemerkung/Experiment

A S

Von AuBen muss die Probe

Volumen kontrollieren Richtig beschriften! )
sauber sein!

Name der Probe: Nachname_Versuchsnummer (z.B. Kemper_V1)*

* falls Bedenken wegen dem Datenschutz bestehen, kann ein Pseudonym benutzt werden
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Inhomogenitat der Probe (Festkorper oder Grenzflache) stort die Homogenitat des Magnetfeldes

Grund: Magnetische Suszeptbilitat
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Inhomogenitat der Probe (Festkorper oder Grenzflache) stort die Homogenitat des Magnetfeldes
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Daten Zugriff Berlin
Daten befinden sich nach der Messung im AFS
—  Zugriff von Zuhause (Anleitungen auf der des Campusmanagments):
- Entweder Uber sFTP mit z.B. WinSCP, * oder Cyberduck ‘ﬁq
— Vorteil: relativ stabill E -
— Nachteil: Daten kdnnen nur runter (und hoch) geladen werden 5@‘
«  Uber und dann . ¢
— Vorteil: Daten konnen direkt von Programmen verwendet werden g- + M

— Nachteil: oft instabil

» Pfad: //IAFS/tu-berlin.de/units/Fak_Ill/chemie/praktikum/data/.../nmr

* Logon Type auf ,Interactive” setzen
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Computer im Praktikum Universitat

Berlin

Neben der Auswertung zu Hause, kdnnen die Computer in den Raumen C159 und C307 wahrend der
Praktikumszeit genutzt werden. Zum Drucken kann der Drucker in C 159 von allen Computern aus
benutzt werden.

— Einloggen mit Passwort (siehe ISIS)
— Topspin ist installiert

— Im AFS mit dem Script ,AFS login‘ und ,AFS logout’ anmelden/abmelden
(Provisionierungsdaten notwendig)
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Spektrenauswertung Universitit

Berlin

Prozessieren und Auswerten der Daten

— Zuhause oder an den beiden Rechnern im Aufenthaltsraum mit Topspin der Firma Bruker
(frei erhaltlich fur Studenten und nicht kommerzieller Verwendung)

Alternative Programme (keine Unterstutzung beim Auswerten und Installieren)

— OpenVnmrdJ (Open Source fur Mac und Linux)
— Spinworks (University of Manitoba, Freeware)
» Verfugbar unter \AFS\tu-berlin.de\units\Fak_lI\chemie\praktikum
— (browsergestutzt)
— Delta von Jeol
— Mnova 14 (Demo 45 Tage)
— ACD/Spectrus Processor (Demo 30 Tage)
— iINMR (Mac, Demo ein paar Stunden)
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TOpSp'ﬂ Berlin
— Download von der (Registrierung notwendig)
—  Freie Lizenz generieren von der (Link bei der Installation)
— Umfangreiches Manual befindet sich im ISIS-Kurs zum Praktikum oder der
ngn L @ w:_ o

Bekannte Probleme mit MacOS:

*  Um Topspin zu 6ffnen, muss eventuell der exec file
topspin im versteckten Ordner
<Festplatte>\opt\<topspin home>\ gedffnet werden.
(Dazu [cmd] + [shift] + [.] verwenden)

* Der Pfad fur eure NMR Dateien muss auch in diesem
versteckten Ordner sein. ( )
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TopSpin

Get the most out of your Bruker NMR instrument with TopSpin software for both routine and
advanced NMR acquisition and analysis.
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2D-Spektren e

Vom Versuch 5 werden auch 2D-Spektren aufgenommen. Die 2D-Spektren werden nur aufgenommen,
wenn das 'H-Spektrum sauber ist. — Kiirzel vom Assistenten auf dem NMR-Label.

Charakterisierung:

Dieses Produkt wird vollstandig NMR-spektroskopisch charakterisiert. In lhrem Protokell sollten Sie
daher alle Signale dieser Verbindung eindeutig zuordnen kénnen. Um die Reinheit lhres Produktes
bewerten zu kinnen, messen Sie aber zunachst nur ein 'H-NMR-Spektrum. Erst nach Auswertung
des Spektrums und nach Riicksprache mit dem Assistenten dirfen die weiteren Spektren

gemessen werden!

Rr 0.40 (Cyclohexan).
"H-NMR-Spektrum (CeDe).
'H,"H-COSY-NMR-Spektrum (CeDs).
2C-NMR-Spektrum (CsDs).
3C-DEPT-NMR-Spektrum {CsDa).
'H,"*C-HMQC-NMR-Spektrum (CaDs).

'H,"*C-HMBC-NMR-Spektrum (CeDs).
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TH-Spektrum 13C{'H}-Spektrum 2D-Spektren

1 Fourier Transformation v v (in beide Dim.)
x Magnitude mode

2 Phasenkorrektur v (v Phase sensitive)
3 Basislinienkorrektur B (v) nicht so wichtig (V) nicht so wichtig
4 Che_ml_sche Verschiebung v v

kallibrieren &
5 Peak Picking v (%) uniiblich in OC

A4

6 Integrale X (%) nur bei manchen 2Ds
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Notieren von Zuordnungen Universitét

Berlin

(Ph3P)2PdC|2 (0.85 MO'-%)

Cul (0.50 Mol-%) 2
O Phl (2.0 Aquiv.) R 2TNonX o
OH \\ EtsN 1 "OH %
RT 5 "Ph
1 2
C14H1402 Ca26H2202
M = 214.26 g/mol M = 366.45 g/mol

"H-NMR (500 MHz, CDCl,): 8/ppm = 2.83 (d, 2J34 g5 = 2J1 15 = 16.8 Hz, 2H, H-3'a/H-1"0), 2.87 (d,
235,30 = 2pog 17q = 16.8 Hz, 2H, H-3'3/H-1"B), 3.14 (s, 2H, H-1"), 3.23 (s, 1H, 2'-OH), 6.88 (ddd, 3J, 5
=3J,5=T7.4 Hz, %J, s = 1.1 Hz, 1H, H-4), 6.97 (dd, 3Js 5 = 8.0 Hz, %Js, = 1.1 Hz, 1H, H-6), 7.15-7.22
m, ZMA, A-o/A-0), [.£9—/. m, onA, A-Ar), .4Z—/. m, 4, A-Ar), o.U4 (S, 1M, 1- .
(m, 2H, H-3/H-5), 7.29-7.33 (m, 6H, H-Ar), 7.42-7.47 (m, 4H, H-Ar), 8.04 (s, 1H, 1-OH)

13C-NMR (100 MHz, CDCL,): 8/ppm = 42.8 (C-1’), 43.0 (C-3'/C-1"), 77.5 (C-2’), 117.6/120.2 (C-Ar),
123.9 (C-2), 124.0 (C-4/C-2"), 126.3/127.8/128.7/132.7 (C-Ar), 135.1 (C-5/C-3"), 136.9 (Cquan);
156.0 (C-1).
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