Quimica Organica I1-Quimica de Biomoléculas Guia de laboratorio Tema 1: RMN-EM

Trabajo Practico de Laboratorio 1

Resolucion de problemas inteqgrados de espectroscopia y espectrometria de

masas. Dilucidacién estructural

1. Las levaduras son microorganismos eucariotas que pueden metabolizar sustratos
xenobidticos. Entre otras enzimas poseen diferentes tipos de reductasas. Al suministrar 2-
ciclohexenona a un medio de cultivo donde se desarrollé la cepa de levaduras AX22 se obtuvo
un producto de reduccion. En base al analisis de sus espectros de RMN sefialar si se redujo el
carbonilo, el doble enlace o ambos.

'H RMN: 8= 3,17 ppm (g, J=7Hz, 1H); 2,00 ppm (s ancho, 1H); 1,60 ppm (m, 4H); 1,47 ppm
(m, 6H).

B¢ RMN: 8= 72,7 ppm (CH); 36,5 ppm (2xCH,); 28,3 ppm (CH,); 21,8 ppm (2XCH,).

2. Un quimico de productos naturales ha aislado un monoterpeno oxigenado a partir de la
especie vegetal Salvia officinalis. En base al analisis de sus datos espectroscopicos definir de

cudl de los siguientes monoterpenos se trata. Justificar adecuadamente su respuesta.

SR

Camphor Borneol
Terpineol Thymol Pulegona
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3. Ambos isomeros del compuesto C4HgO, presentan los siguientes datos espectroscopicos y

espectromeétricos. Proponer la estructura de cada isomero y justificar las asignaciones

correspondientes.
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4. Los siguientes datos espectroscopicos pertenecen a derivados de bencenos
monosustituidos. Asignar la estructura correspondiente a cada uno de ellos.
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5. La férmula molecular CgH19O es compartida por dos compuestos (A y B) que presentan los

siguientes datos espectroscopicos. A partir del andlisis comparativo de los espectros

correspondientes asignar las estructuras y compararlas con las sefiales del compuesto D de

formula molecular CgH120.
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6. Los siguientes juegos de espectros pertenecen a dos derivados vinilicos. Asignar las

estructuras correspondientes.
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7. Proponer la estructura correspondiente al
CoH11NO,,

compuesto aromatico de formula molecular
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EJERCICIOS COMPLEMENTARIOS

1. Los siguientes datos espectroscopicos pertenecen a derivados de bencenos
monosustituidos. Asignar la estructura correspondiente a cada uno de ellos.
A)
[T T T
IR Spectrum
(liquid film})
4606 lBOOD‘ - ‘20;30 I 1\‘;00 I szbc Bbc
v (cm")
100:_ M+ 108 Mass Spectrum UV Spectrum )
80F % Amax 269 1 (l0g,,€ 3.2)
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2. Dos compuestos carbonilicos de formula molecular CgH1403 presentan los siguientes

espectros. Asignar las estructuras correspondientes.
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3. El siguiente grupo de espectros corresponde a tres compuestos isoméricos de

trimetilbenceno. Asignar las estructuras correspondientes a cada uno de ellos.

A)

l—v-’—'—\._‘___ o
IR Spectrum
(liquid film)
| I P P R | N 1 L 1 I 1 N . . - -
4000 3000 2000 ; 1600 1200 800 0.0F T
V (em) /’{
{ \ |
100: . " Mass Spectrum 05k 2 \ , B
80F % 120 3 \
60F & i \ ﬁJ
- g - © by
40F s 1.0 b \f UV spectrum
F e 5.875 mg / 10 mis
20 path length : 1.00 cm
r C 9 H1 2 r solvent : ethanol k
N L " " L i " L 15 i 1 L 1
40 80 120 160 200 240 280 200 250 300 350
m/e (nm)
T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
3¢ NMR Spectrum
(20.0 MHz, CDCI, solution)
o Ak bt s -.-.,....,—JL—J L—» b s J‘Jl
off-resonance decoupled
proton decoupled J L
______ e
| 1 1 1 | " 1 L | L | i | i 1 i | 1 | L | 1 1 1
200 160 120 80 40 0 &(ppm)
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-
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pE—
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B)

IR Spectrum
(liguid film)
[ ol L | . 1 1 . ]
4000 3000 2000 1600 1200 800
V (em)
100: 105 Mass Spectrum UV Spectrum
80F =
so:§ A max 261 nm (log, & 2.7)
b A max 269 nm (log, € 2.5)
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20F solvent : methanol
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40 80 120 160 200 240 280
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I E e S e S S B e oo e e e S BN S S Ey
13C NMR Spectrum
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B
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1 |
| I IR N TR U N R U S NN T RIS S R R
200 160 120 80 40 0 &(ppm)
H NMR Spectrum
{400 MHz, CDCI, solution)
l ™S
|
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C)
IR Spectrum
{liquid film)
... P | . 1 1 | I
4000 3000 2000 1600 1200 800
Vo (em')
100 105 Mass Spectrum UV Spectrum
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40F s
=
20
3 I CgHiz
40 80 120 160 200 240 280
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13C NMR Spectrum
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T T
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| i I M | 1 1 L | L 1 i | I | L 1 L I 1 | 1 1 1
200 160 120 80 40 0 &(ppm)
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4. Un compuesto polifuncionalizado de férmula molecular C4HgNO; presenta el siguiente

espectro. Asignar su estructura.

I I I I I
IR Spectrum
(KB disc) 1627
A A o ] . 1 . |
4000 3000 2000 1600 1200 800
V (em')
100p 57 75 Mass Spectrum
80F x
ra
60F ¢
ra
40F s i
&
20 104 prebe
L M*'= 119 NO
‘ I C4H9 3
40 80 120 160 200 240 280
m/e
I e e e o I A B e e e E e T S m e e ey
13C NMR Spectrum
(100.0 MHz, D0 solution)
DEPT CHyy cHyd crb
proton decoupled
A TR S S
200 160 120 80 40 0 d(ppm)
"H NMR Spectrum ‘
(400 MHz, Dp0O solution) R L
Mote: there are 4 protons
which exchange with
the DoO solvent
—
4j3 41 ppm 36 34 ppm 1.1 ppm
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—4
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5. Los siguientes compuestos comparten la caracteristica de ser bencenos con el mismo

modelo de sustitucion. Proponer la estructura de cada uno de ellos.

A: C11H15C|

IR Spectrum
(liquid film}
|- M | " | ' 1 I 1
4000 3000 2000 1600 1200 800
V ([em')
100f 147 Mass Spectrum
- 139/141
80F =
r g
60F 2
3
40F 5
[
20
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40 80 120 160 200 240 280
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T T T T T T T T — T T T 1 — T T
13¢ NMR Spectrum ~=— Resolves into two
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DEPT cHat cHyb crd \ l
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proton decoupled solvent ‘ | I
SN F S S —
| i 1 1 | M 1 \ 1 i 1 i 1 i 1 i 1 1 I L 1 i 1 i
200 160 120 80 40 0 d(ppm)
TH NMR Spectrum .
{200 MHz, CDCI, solution) expansion expansion
}LM Mo, JL
W o M, '
——— T T T T
25 ppm 15 1.0 ppm
I
+ ‘ | 4(
_ I S !
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B: CgH;OBr
IR Spectrum 1608
{CCly solution)
| I ST S RS T S T S S R RN IO R
4000 3000 2000 . 1600 1200 800
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100k 183/185 Mass Spectrum UV Spectrum
80 =
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w
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=
= | |
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40 80 120 160 200 240 280
mye
I ! I L | U T T | ' I ! I T I T T T T T I U
13C NMR Spectrum
(100.0 MHz, CDCI, solution)
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I LAl .
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C: C8H7OC|
IR Spectrum
(liquid film}
1690
Loy N N | N 1 L 1 I 1 . - . . =
4000 3000 2000 1600 1200 800 0.0F 7
V (em?) yed ]
rf\\ ]
100: T Mass Spectrum | 5 o f ol \ / 3
80f = Sl
- o 11113 £ Vo
80F & L \
F & i 10F" \/ ;
40F 5 154/156 - UV spectrum
20’32 0.104 mg / 10 mls
[ path length : 1.00 cm
o CBH7O C| r solvent : ethanol
L L 1 L L . " L L N L L L L 150 1 1 1
40 80 120 160 200 240 280 200 250 300 350
m/le A (nm)
T 1 — T * T T 1 1T ~ T — T " T T~ T 7
13C NMR Spectrum
{20.0 MHz, CDCI 3 solution)
C-H ;, C-H
-CH,
proton decoupled cc L ™S
A — -
| I | I 1 i | L | L | ! | i I 1 | 1 I L 1 ! 1 N
200 160 120 80 40 0 d(ppm)
H NMR Spectrum
(100 MHz, CDCI solution) 3H
2H 2H
™S
R, . l
I 1 ' 1 I 1 I 1 l L l 1 ! L l 1 I 1 l 1 I
10 9 8 7 6 5 4 3 2 1 0

3 (ppm)



