Ergebnisse

Abb. 15: Die *H-NMR-Spektren von Fmoc-DMAE als Standard (A) im Vergleich mit
dem aus Litomosoides sigmodontis-Scheiden isolierten Fmoc-DMAE (B). Im
unteren Feld noch einmal ein Detailvergleich der einzelnen Signalgruppen.

strukturell dazu gehdrenden benachbarten Protonengruppen dar. So ist zu ersehen, dald im
Hochfeld (aiphatische Protonen) zwel Methylengruppen (-CHy-) direkt miteinander
verknipft sind (s. Abb. 18A). Anhand von Inkrementberechungen bekannter NMR-Standards
|&t sich zeigen, dal3 beide Methylengruppen im magnetischen Umfeld von Heteroatomen
wie N bzw. O liegen (nicht gezeigt).

Signal & /ppm Gruppe Multiplizit&t *JKopplung
4.24 a t CH—-CH,
4.50 b d CH—CH
4.60 (o m CH-—CH,
3.33 d m CH,—CH,
2.90 et+f S --
7.32 H;—H,—Hs dd - CH=CH -

H, —Hz—H,4
7.41 Hi—H,-—H;3 dd - CH=CH -
H,-H3-—H,
7.57 H,—H, d - CH=CH -
Hs—Hs
7.75 Hi—H> d - CH=CH -
H4—H';3

Tab.3: Ubersicht der chemischen Verschiebungen (8) aller im *H-NMR-Spek-
trum gemessenen Kopplungen von Fmoc-DMAE
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Abb.17: Das Fuoren-Ringsystem
des Fmoc-Molekils, zur
Veranschaulichung der zu
»Pseudotripletts’ koppeln-
den, benachbarten, aro-
matischen Protonen (s.
Tab.3 und Erléuterung im
Text)

Die aromatischen Protonen des Fluorens im Tieffeld des Spektrums zeigen ein bei der
400MHz Feldfrequenz des Gerdtes typisches Aufspaltungsmuster in Form von , Pseudo-
Tripletts®, die tatsachlich aber Dubletts von Dubletts sind, also benachbarte aromatische

Protonen des Fluorens, deren Dublettsignale partiell zusammenfallen:

-

Die beiden Methylengruppensignale im Hochfeld ergében bei einer ausschliefflichen Nah-
kopplung (nur tiber max. drei Bindungen, 3J) Tripletts mit dem Integral 2, da zwei Protonen.
Die Multiplizitét eines Signals ergibt sich aus der Gleichung:

M=n+l ;M= Multiplizitdt, n = Zahl der Nachbaratome

Durch die empfindlich hohe Feldfrequenz des Gerétes ist jedoch das zweite Triplett bei
03.33/4.60 in ein Multiplett aufgespalten, da fir jedes einzelne Signal des Tripletts zusétzlich
die Kopplung mit anderen, weiter entfernt liegenden Protonen sichtbar wird.

Deutlich zu sehen ist das Dublett bzw.Triplett bei 6 4.25/4.50 (Abb.15B bzw. A), welches die
Kopplung des tertigren Fluorenylprotons mit den Methylenoxyprotonen zeigt, mit den In-
tegralverhaltnissen 1 bzw. 2.

Das starke Singulett mit dem Integral 6 (d.h. 6 Protonen) ganz rechts im Hochfeld zeigt
schliefidlich die beiden chemisch identischen und bei Raumtemperatur nicht unterscheidbaren
Methylgruppen des DMAE.
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Abb. 18: *H,*H-Korrelationsspektrum von Fmoc-DMAE. A) Aliphatische Protonen, B)
aromatische Protonen. Die strukturell zusammengehtrigen Signalgruppen be-
finden sich jeweils spiegelsymmetrisch zur Diagonalen (von links unten nach
rechts oben verlaufend). Die Signale auf der Diagonalen sind identisch mit
denen des korrelierenden Spektrums. Signale a-d bzw. H;-H,4 entsprechen den in
Abb. 16 bzw. Abb. 17 markierten Protonen.
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[11.5 Kohlenhydrate
[11.5.1 Gaschromatographie
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