Universitetet i Oslo
Det matematisk-naturvitenskaplige fakultet

Eksamen i :



KJM3000 og KJM4000.



Eksamensdag:



Fredag 4. juni 2004.
Tid for eksamen:


kl. 14.30 – 17.30 (3 timer).
Oppgavesettet er på 2 sider.

Vedlegg:



2 vedlegg på hhv. 1 og 2 sider.
Tillatte hjelpemidler:


Lommekalkulator, linjal.
Kontroller at oppgavesettet er komplett før du begynner å svare på spørsmålene.

Ved bedømmelse vektlegges oppgavene som angitt.

Oppgave 1 (20%).
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Forbindelse 1 har blitt syntetisert. Identifisering av 1 har skjedd ved hjelp av spektroskopiske teknikker. Nedenfor er gjengitt et utvalg av spektroskopiske data.
1H-NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 6.41 (dublett, 1H, J = 15.8 Hz), 6.17 (dobbel dublett, 1H, J = 15.8 og 9.8 Hz), 3.68 (singlett, 3H), 2.90 (triplett, 1H, J = 9.8 Hz).
IR (neat) : 2929, 1731 cm-1.

MS (EI, 70 eV)  m/z : 258, 199, 176.

a) Tilordne de 4 signalene i 1H-NMR spekteret og forklar koblingsmønsteret.

b) Forklar meget kort hvorfor dobbeltbindingen ble bestemt til å være trans og ikke cis.

c) Hvilke funksjonelle grupper gir opphav til de to frekvensene i IR-spekteret ?
d) Skriv reaksjonsligninger som viser hvordan de tre ionene i MS-spekteret har fremkommet.

Oppgave 2 (40%)
Identifiser forbindelsen som gir opphav til spektrene i vedlegg 1. Gi en kortfattet forklaring av 13C- og 1H-NMR spektrene ved å gi en tilordning av signalene.  Skriv reaksjonsligninger som gjør rede for de avmerkede m/z verdier i massespekteret. Betingelser for opptak av MS-spekter : EI, 70 eV.  
Oppgave 3 (40%).

Identifiser forbindelsen som gir opphav til spektrene i vedlegg 2. Gi en kortfattet forklaring av 13C- og 1H-NMR spektrene ved å gi en tilordning av signalene. Gjøre rede for følgende m/z verdier i massespekteret ved hjelp av reaksjonsligninger : 133, 132, 117, 91, 77, 65, 56, 51. Betingelser for opptak av MS-spekter : EI, 70 eV.
Vedlegg 1

Element analyse : C 75.0 %, H 6.8%. NMR-spektrene er opptatt med CDCl3 som solvent. 

[image: image2.jpg]



[image: image3.jpg]100%

0.t D XD
@ Ul O
bl

il

b

i

u U v oy 1
o= S B ‘U'I o Ul
i

L

>
o Ul
P FE F

w W
‘CJ ul
Loy

=N N

oo u

Wil
b

g

H
it

P R

o L

N L L L L L L LR L RN LR RN LR RN RARRS RS RRR RS

40

=}
.
N





Vedlegg 2.
Forbindelsen har molekylformel C9H11N.
Både 13C-NMR og 1H-NMR spekteret er tatt opp av hydroklorid-saltet (M · HCl) til forbindelsen med DMSO-d6 som solvent .
DMSO-d6 gir løsningsmiddeltopper ved δ = 2.53 og 3.33 i 1H-NMR spekteret og ved δ = 39 i 13C-NMR spekeret.
13C-NMR δ: 139.1, 128.1, 126.2, 126.1, 30.3, 20.6, 12.9.
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