Uvod do intepretace 'H spekter alifatickych slouéenin

Kolik signalu budu oCekavat ve spektru?

Kdy bude signal stépen na singlet (s), dublet (d), triplet (t), kvadruplet (q)
nebo multiplet (m)?

V jakém pomeéru jsou stépené signaly?

Co nam rika integralni intenzita (1:1, 2:1, 3:1, 3:2, atd.)?
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Priklad 1

N
CH;—C—CHy—CHj

butanon

A [ [

[
CH, CH, CH;
(q) (s) (t)
U A IL

26 25 24 283 22 21 20 19 18 17 16 15 14 13 12 11 105s

Pomeér integralnich intenzitA: B:C=2:3:3



Pfiklady 1B, 1C, 1D, 1E (navrhnéte 'H NMR)

1B

» 2-pentanon
1c » 3-pentanon
1D

» pentanal
1E

» 2,4-pentandion

22 21 20 19 1.8 1.7 "14.:1.5

mer integralnich intenzitA: B:C=2:3:3



Priklad 2

BF—CHQ—CHZ_CHQ_BF

1,3-dibrompropan

2.4 2.3

Pomeér integralnich intenzit A: B=2: 1



Pfiklady 2B, 2C, 2D, 2E, 2F (navrhnéte 'H NMR)

2B

H,—Br » 1,2-dibrompropan
2C :
“dibrompro . » 1,1-dibrompropan
» 1,3-dibrompropanon
2E » 1-brompropan
2F

» 1-chlorpropan

™rrrrTr T

mer integralnich intenzitA: B=2:1



Priklad 3

(CH3),CH—O—CH(CH3)2

bis-(1-methylethyl)ether

CH CH,
(m) (d)
MM
a7 36 5 42 14 s

Pomer integralnich intenzitA: B=1:6



Priklady 3B, 3C, 3D (navrhnéte 'H NMR)

3B
» 1-methylethyl-propyl-ether
3C » dipropylether
3D »  butylethylether
CH CH

Pomeér integralnich intenzitA: B=1:6



Uvod do intepretace 'H spekter aromatickych slouéenin

 Monosubstituce
 Disubstituce XayY

* Disubstituce X = X
« Namalovat na tabuli



Priklad 4

H
Br CH3

H

1-methyl-4-brombenzen

r
CH,
M (d) (d) (s)

L 7.r4 ' 26'24 22r2'0'1l.88

Pomer integralnich intenzit A:B:C=2:2:3



Pfiklady 4B, 4C, 4D, 4E, 4F (navrhnéte 'H NMR)

H 4B

» brombenzen

ac » 1,4-dibrombenzen
2D » 1,3-dibrombenzen
ethyl-4-brombenzen E_, 1,2-dibrombenzen
aF » 1,3,5-tribrombenzen
e

r%
%

1.8%

omeér integralnich intenzitA: 8:C=2:2:3



Priklad 5

Molekularni ion v El hmotnostnich spektrech je pozorovan pri m/z 98, intenzita
izotopického piku M+2 je 67%, M+4 ma intenzitu 11%.

C,H,Cl, CH CH

3
i 6?0 5?5 5I.0 4?5 4TO 3?5 310 2?5 2?0 ' S
CH;CHCl,

1,1-dichlorethan

Pomeér integralnich intenzit A: B=1:3



Priklady 5B, 5C (navrhnéte 'H NMR)

Molekularni ion v EI hmotnostnich spektrech je pozorovan pri m/z 98, intenzita
izotopického piku M+2 je 67%, M+4 ma intenzitu 11%.

C,H,Cl, CH CH,
(q) (d)

M

1 1 1 1 L] 1 1
45 4.0 35 3.0 25 2.0 \6\

» 1,2-dichlorethan

-dichloret » 2-chlorethanol

Pomeér integralnich intenzit A: B=1:3



Priklad 6

Molekularni ion v EI hmotnostnich spektrech je pozorovan pfi m/z 120, intenzita
izotopického piku M+1 je 10%, M+2 ma intenzitu mensi nez 0.5%. f

CH CH,
(m) (d)
CoHy; _ W \
S 7I3 ?I2 7I1 8 I ' ;9 "*2'13 3 ] ' 1?3 *”*1'!2 8 - L
L
T 7.0 6.5 .g'g' 5? 5.0 TS 4?0 35 ?D 2?5 2?0 1?5 Sﬁ
CHs_
CH
CHs;™~
isopropylbenzene

Pomeér integralnich intenzit A:B:C=5:1:6



Priklad 7

C,;H.NO,

f CH, CH, CH3
f J{ (t) ; (m) (t)
415 4?0 3?5 3?0 2?5

CH;CH, -NO» CH;CH, -ONO
1-nitropropan propylnitrit

Pomer integralnich intenzit A:B:C=2:2:3



Priklad 8

(Millions)

50.0
Ll

40|.0

EPomér integralnich intenzit1:2:3:3
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Priklad 9

1|

2.00 1.98 2.92

75 7.0 6.5 6.0 2.5 2.0 4.5 40 3.5 3.0 25 20 1.5 1.0 0.5




Priklad 10

335

Al57

IIIIIIIII T
0.5

IIIIIIII
0.0

0.5



Priklad 11

3186

a7

Pomeér integralnich intenzitA: B=1:3



Priklad 12 - 'H

0,949

1.0
0

0.99

E—

|

=
g B |58 s
[=1 i 12

Pomer integralnich intenzitA:B:C:D:E=1:1:1:1:3

Priklad C. 8 prevzat z Moderni pristupy k farmaceuticke analyze (eds. J. Dohnal, J. Jampilek, V.
Kral, A. Rezacova), VUT Brno, 2010
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Priklad 12 — 2D COSY 'H

] L JUNYL ) Ju 0 ppm
~T.1

~7.3
£

F7.5

7.9
8.0
8.1

8.0 7.8 7.8 1.7 7.8 7.5 74 7.3 T.2 71 ppm
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Pfiklad 12 — 2D NMR 'H vs. 13C (HSQC)

4 COOH

OCOCH;

8.2 8.1 8.0

HSQC = Heteronuclear Single Quantum Coherence

7.9 7.8

ppm

124

126

128

130

134



Priklad 13

"H NMR
60 MHz, CCl4

0 (integration): 9.48 (1), 1.08 (9)
Trimethylacetaldehyd



Priklad 14

'H NMR
300 MHz, CDCl3

10 9 8 7 6 5 4 3 2 1 0 9(ppm)
O (integration): 5.8 (1), 4.9 (2), 2.1 (2), 1.5-1.3 (4), 0.9 (3)

1-hexen



Priklad 15

'H NMR
60 MHz, CCl4

HC

O (integration): 6.78 (1), 2.26 (3)
1,3,5-trimethylbenzen



Priklad 16

1 - ' '
H NMR & 7 6 5,4 3 2 1 0 6(ppm

300 MHz, CDCl3
’"J ERERER Uk L

0 9 8 7 6 5 3 2 1 0 0 (ppm)
0 (integration): 2.7 (2), 1.1-1.4 (8), 1.2 (2), 0.9 (3)

. H.C. _CH, _CH, _NH
1-aminohexan 3 “CH, ZCHZ ZCHZ 2




Priklad 17

"H NMR
60 MHz, CCl4

O (integration): 5.6 (1), 1.98 (2), 1.6 (2)
Cyklohexen



TH NMR spektrum acetaldehydu
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