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Zuordnung aller
Signale im 3C-
Spektrum zum
zugehorigen
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CAMPHER, 13C-SPEKTRUM, WALTZ ENTKOPPELT. 20.4.1987 75 <0300

EXP2 PULSE SEGUENCE: S2puL
CATE  04-20-97

SCLVENT CDCL3

FILE c

‘Messzeit: ca. 20 Minuten
stark konzentriertes Sample (ca.

150 mg/0.5 ml)
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9 Signale im Aliphaten Bereich: welche sind
CH,, CH,, CH, C,?

Wieso sind sie unterschiedlich hoch?

CAMPHER, 13C-SPEKTRUM, WALTZ ENTKOPPELT. 20.4,1997
EXP2 PULSE SEQUENCE: S2PUL

SOLVENT  COCL3
FILE c

3 CH, und CH?




Gekoppeltes 13C

CAMPHER, 13C P

EKTRUM GEKOPPELY, 400 SCANS, 20.4.1997

Ein gekoppeltes 3C enthalt sehr vie
Information \

die Messzeit ist aber sehr lange und das
Uberlappen von Signalen macht es
schwer zu analysieren

Messzeit: ca. 45 Minuten

Diegleiche
Signalflache
verteilt sich auf
viele Linien

Signal




M ethylregion des Campherspektrums

Brickenmethylgruppen:
welcheist welche?8 + 9

CAMPHER, 13C SPEXTRUM GEKOPPELY, 400 SCANS, 29.4. 199,

Signalesind
Quadrupletts!




Gekoppeltes 13C

EinSpekIr M mit noch meh
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Pul ssequenz fir entkoppeltes 13C

Entkopplung

| N

Puls FID (free
Rel axationsdelay Induction decay)
Welche Zeiteinheiten?




Pul ssequenz fir entkoppeltes 13C

13C

Warum sind die
Signale
unterschiedlich
hoch?

1. Quartére Kohlenstoffe haben
Relaxationszeiten > 10 s

2. Beim Entkoppeln der Protonen
wird das 13C-Signal erhoht (nur bel
den C’s an denen Protonen hangen)




Protonenspektren Auch nicht leicht ....




Gibt es 13C Spektren mit mehr
Information und kurzer M el3zeit?

Enkoppelte 13C Spektren
sind sehr schnell zu
messen, aber die
Information, wieviele
Protonen am C hangen
geht verloren

Abhilfe: DEPT

(Distortionless
Enhancement by
Polarization Transfer)

Gekoppelte 13C Spektren
haben fast zu viel
Information und dauern
sehr lange (bel
komplizierterem Mol ekl

]viel zu viele
Uberlappungen)




Viesszait: ca 10
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Rote Linien
Identifiziert das
Spinsystem:

CH,-CH-

Dauer: 30
Minuten

F1 (ppm)




HETCOR Hetero
Correlation

) 1)
30 25
F2 (PPM)




HMBC (Heteronuclear
Multiple Bond
Correlation)

STANDARD PROTON PARAMETERS

Pulse Sequence: gHMBC

Solvent: CDC13

Temp. 25.0 C / 298.1 K
Sample #3, user 1-14-87
INOVA-S500 “fochpc35”

PULSE SEQUENCE: gHMBC
Relax. delay 1.000 sec
Acq. time 0.128 sec
width 8000.0 Hz

2D Width 28001.4 Hz

8 repetitions

400 increments

OBSERVE H1, 439.8202186 MHz
DATA PROCESSING
Sine bell 0.064
F1 DATA PROCESSI!
Sine bell 0.007
FT size 2048 x 2(
Total time 1 hr,
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Protonen: Auflosung
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Nuclear Overhauser Effect K orrelation
uber den Raum

NOBE__:




