Universitetet i Oslo
Det matematisk-naturvitenskaplige fakultet

Eksamen i :



KJM3000 og KJM4000.



Eksamensdag:



Onsdag 7. juni 2006.
Tid for eksamen:


kl. 09.00 – 12.00 (3 timer).
Oppgavesettet er på 2 sider.

Vedlegg:



3 vedlegg på hhv. 1, 1 og 4 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%)
a)
Hva er en metastabil prosess i massespektrometri ? Forklar kortfattet

b)
Hvor stor oppløsning er nødvendig for å skille mellom HCN+ og C2H3+ i massespektrometeret ? 

c)
Forklar kortfattet hvorfor λmax i UV-spekteret for anilin (Ph-NH2) er høyere i nøytral løsning enn i sur løsning.  

d)
Ta utgangspunkt i Hooke’s lov for estimering av IR-frekvenser: ν = 1/2π√(k/μ), hvor ν = frekvens, k = kraftkonstant og μ er redusert masse. Forklar kortfattet hvorfor IR-frekvensene for en C-H binding er høyere enn for en tilsvarende C-D binding.
Oppgave 2 (20%)
a)
Massespekteret av pentanamid (1) er gjengitt i vedlegg 2. Gjør rede for fragmenteringsreaksjonene som gir opphav til de avmerkede signalene. 


Hint: Toppene ved m/z 86, m/z 72 og m/z 59 gjenfinnes ved hhv. m/z 88, m/z 72 og m/z 60 i massespekteret av den isotopmerkede forbindelsen d5-1.

b)
IR-spekteret av pentanamid (1) er er gjengitt i vedlegg 2. Forklar de fire absorbsjonsmaksima ved hhv. 1600, 1730, 3430 og 3550 cm-1.
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Oppgave 3 (20%)
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Forbindelse 2 har blitt syntetisert. Identifisering av 2 har skjedd ved hjelp av spektroskopiske teknikker. Nedenfor er gjengitt et utvalg av NMR data.
1H-NMR (300 MHz; CDCl3): δ 1.45 (t, 3H, J=7.1 Hz), 4.45 (q, 2H, J=7.1 Hz), 5.01 (s, 2H), 6.34 (d, 1H, J=7.3 Hz), 6.85 (d, 1H, J=8.2 Hz), 6.97 (s, 1H), 7.29-7.35 (m, 1H), 10.75 (s, 1H) 
Gjør en tilordning av signalene i 1H-NMR-spekteret og forklar kort koblingsmønsteret.

Oppgave 4 (40%).

Finn fram til molekylstrukturen som gir opphav til spektrene i vedlegg 3. Massespekteret viser et meget svakt signal ved m/z 168. Gi en så fullstendig tilordning av signalene i 13C- og 1H-NMR spektrene som mulig og gi en kortfattet forklaring.  
Vedlegg 1 / Attachment 1
[image: image3.jpg]Table 43 Atomic weights and approximate natural abundance of
some isotopes

Isotope Atomic weight Natural abundance
(2C = 12.000000) (%)
n 1.007825 99.985
H 2014102 0.015
¢ 12.000 000 98.9
Lie 13.003 354 11
N 14.003074 99.64
5N 15.000 108 0.36
%0 15.994915 99.8
g 16.999 133 0.04
%0 17.999 160 0.2
g 18.998 405 100
2853 27.976927 922
Bgj 28.976491 4.7
0gi 29.973761 3.1
ilp 30.973763 100
28 31.972074 95.0
3g 32.971461 0.76
s 33.967865 42
el 34.968 855 75.8
jis! 36.965 896 24.2
"Br 78.918 348 50.5
Sigr 80.916 344 49.5

2 126.904 352 100





Vedlegg 2 / Attachment 2
MS-spekter (EI) av pentanamid (1)

MS-spectrum (EI) of pentanamide (1)
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IR-spekter av pentanamid (1)
IR-spectrum of pentanamide (1)
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Vedlegg 3 / Attachment 3

MS:
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Mass spectrum: GC/MS, EI, 70 eV

IR-spekter:
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IR spectrum: recorded in CHCI3, cell thickness 0.2 mm

UV-spekter (i etanol): A, =208 nm log & = 3,9.





UV-spectrum (in ethanol): λmax = 208 nm, log ε = 3.9
1H-NMR spekter
1H-NMR spectrum:
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Ekspandert del av 1H-NMR-spekter 
Extended regions of 1H-NMR-spectrum.
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1g-NMR spectrum (extended regions): 400 MHz, solvent: CDCl3




13C-NMR- og DEPT spektra. CH3 og CH opp, CH2 ned.
13C-NMR- and DEPT spectra. CH3 and CH up, CH2 down. 
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I3C.NMR spectrum: 100 MHz, solvent CDCl3, Top: proton dr.coupled
middle: DEPT135. bottom DEPTY0 (7= 3.6 ms)
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