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Espectros de NMR de 13C{'H} \": \

U Perde-se informagéao util sobre a multiplicidade do carbono
—n°de H ligados a cada C
(regra n+1)...
Como obter a informagéao perdida?

= Técnicas de transferéncia de polarizagao permitem
tirar partido da influéncia do protao nos tempos de
relaxacdo do '*C e podem ser aplicadas de diversos
modos, facilitando a atribuigdo dos sinais.

Como vimos na “aula” anterior o facto de fazermos espectro de 3C
desacoplados de 'H ('3C{'H}) é para simplificar a interpretagzo dos
espectros. No entanto, perdemos a informacao acerca da multiplicidade
dos sinais. Como é que podemos recuperar essa informacao? Podemos
usar técnicas de transferéncia de polarizagao que permitem tirar partido
da influéncia do protédo nos tempos de relaxagao do '3C, ou seja, vamos
poder perceber quais os protdes que influenciam determinados carbonos.
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NMR de 3C e transferéncia de polarizagao \“’“( \

Técnicas de transferéncia de polarizagao

Sao geralmente usadas para a observagao de nucleos com
razdo magnetogirica pequena que estejam acoplados a 'H (o
mais comum ¢é '3C):

DEPT - Distortionless Enhancement by Polarization Transfer

INEPT - Insensitive Nuclear Enhancement by Polarization

Transfer

DEPT — tem-se revelado uma técnica superior a outras dando informagéo acerca
dos protdes coordenados de forma eficiente, com grande seletividade e de
confianga. Como & uma experiéncia de transferéncia de polarizacdo, o DEPT é
mais sensivel do que as aquisi¢des de carbono normais. Os impulsos podem ser
ajustados para diferentes angulos como ja vamos ver a frente, o que nos permite
obter informagdes distintas.

INEPT — é usado para transferir magnetizacdo de um nucleo sensivel (H) para
um nucleo menos sensivel através da constante de acoplamento. O tempo de
relaxagdo tem que ser otimizado para cada constante de acoplamento.

-
NMR de '3C e transferéncia de polarizagao \

A amostra é submetida a uma sequéncia complexa de
impulsos nos canais de '*C e 'H.

> Os sinais de '*C dos atomos de carbono da molécula
vao apresentar diferentes fases, dependendo do n°
de H ligados a cada C.

» Cada tipo de carbono vai ter comportamento
ligeiramente diferente, consoante o angulo 6 da
sequéncia complexa de impulsos.

» Essas diferencas podem ser detectadas e dao
diferentes espectros.




DEPT 45

9 ——CH => sin(6) 9 ——CH => sin(6)
——CH, => 2*sin(6)*cos(6) ——CH, => 2*sin(6)*cos(®)
4 % 0 ——CHy = 4*sin(6)cos2(9) | ” " ——CHj = 4*sin(§) "cos(§)

CH,+ CH+ CH3+

Cada tipo de carbono vai ter comportamento ligeiramente diferente, consoante o No DEPT 45 todos os sinais (CH,, CH e CH,) aparecem positivos.
angulo 6 da sequéncia complexa de impulsos.



DEPT 90

——CH => sin(§)
—CH: => 2*sin(6) *cos(6)
——CHj => 4*sin(§)*cos?(§)

No DEPT 90 o unico sinal visivel no espectro é o CH.

DEPT 135

——CH => sin(§)
—CH: => 2*sin(6)*cos(6)
——CHjz => 4*sin(§)*cos(§)

CH,- CH+ CHy+

Finalmente, no DEPT 135 o todos os CH e CH, aparecem positivos, enquanto
que o CH, aparece negativo, permitindo desta forma distingui-los facilmente.
Para além disso, no DEPT 135, o CH, tem um méaximo negativo.
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Experiéncias de DEPT '3C \

Carbonos quaternarios ndo sao observados porque a
transferéncia de polarizagéo utiliza a (elevada)
constante de acoplamento Jg,.

= existéncia de ligagbes C-H.

A intensidade dos sinais depende do

= DEPT, INEPT CH, - CH+ CH; +
= DEPT, INEPT CH +
= DEPT, INEPT CH, + CH+ CH; +

As experiéncas DEPT n&o permitem observar os carbonos quaternarios, uma

vez que esta técnica utiliza as constantes de acoplamento J;, desta forma, sé

se observam os carbonos ligados a H. Como vimos nos slides anteriores, a
intensidade dos sinais depende do angulo.

-
NMR de '3C{'H}- etilbenzeno ~ \
] 13C DEPT 135 ©/\ \/”
. ‘_\ |
13C DEPT 90
8 -
1
R | 13C DEPT 45
e : 13C {1H}
o | ||
140 120 100 80 60 40 20 [ppm]
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Neste exemplo, temos a azul um espectro de *C{'H} RMN onde se podem ver
todos os tipos de carbono. No DEPT 45 (vermelho) podem verificar o
desaparecimento dos carbonos quaternarios. No DEPT 90 (verde) apenas sado
visiveis os CH. Finalmente no DEPT 135 (roxo), os carbonos quaternarios nao
se vém, enquanto que os CH e CH, aparecem para cima (+) e os CH, para baixo

().
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Canfora, CoH,¢0 - espectro de NMR de '3C{'H} [100,61 MHz, CDCl;]
(ampl)
\ (Y [ \/
8 9
7
4 5 6
3 2 1
10
JL A Ju A
60 55 50 P @ 3 30 25 20 15 ppm

Nesta imagem pode ver-se o espectro de *C{'H} RMN da canfora (ampliagéo de

0-60 ppm).

1

CH CH,
i |
T | ’ 3C{'H)
Ca ___CH,
7\ AN
i — | L i

Se fizermos um DEPT 135 conseguimos distinguir os carbonos quaternarios
(pois desaparecem), dos CH, (ficam para baixo). Falta apenas conseguir
distinguir entre os CH e CH,.

12



-
Outras experiénciascomuns de NMR de '3C 13C{'"H} APT e 3C{'H} de etilbenzeno (CDCl,, 100,61 MHz) jw+ \
13C APT - Attached Proton Test
R
| BC{'H} APT
13C APT permite observar todos os carbonos: e T CH CH, ‘
X, XH, tém sinal oposto a XH, XH ] T d
» A2 P RaL ] i C, CH,
|
] 13C{'H}
o
o
. 1;0 120 100 s‘o elo 4[0 ‘[ppm] -
Ha uma outra experiéncia comum de *C RMN que é o '*C APT que permite Neste exemplo temos a comparagéo entre um "*C{'H} e um "*C{'H} APT em que
observar todos os tipos de carbono e em que o C e CH, tém sinal oposto a CH e podemos observar que o numero de sinais € o0 mesmo, no entanto no APT
CHa. podemos distinguir CH/CH,; de C/CH,,.
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Resumo das experiéncias mais comuns de NMR w” \ e \
de 13C{'H} AN o
Como obter a informacgao necessaria
*C Cq CH CH, | CH, para atribuir inequivocamente os sinais

13C-APT Col CH?T CHy L CHy?t de ressonancia de 'H e 13C?

DEPT-135 CH?®T CH,!{ CH;?*

DEPT-90 CH 1

NMR BIDIMENSIONAL
DEPT-45 CHT  CH,T™ CH, 1
(NMR 2D)
15 16

Como vimos nos exemplos até aqui, ha constantemente sinais que néao
conseguimos distinguir inequivocamente. No entanto, ha outras técnicas de RMN
que o permitem fazer — técnicas bidimensionais (NMR 2D).

15



Experiéncias bidimensionais - NMR 2D ""R. , X - \
\(’ Experiéncias 2D \;

] O
W: I A_i& £ @ Correlagoes através das ligagoes
. ks — 4" quimicas (acoplamento J)
= m -t 1H = " F8 130 = Homonuclear
) ; =" :: = Heteronuclear
O Leprerrrerprererrprrreeers ol E
Cm T o @ Correlagdes através do espago

,
H = Homonuclear

O Correlagbes homonucleares
O Correlagbes heteronucleares

Podemos ter experiéncias 2D em que as correlagdes sdo através das ligagbes
quimicas (ou seja acoplamento spin-spin) ou através do espaco (quando dois
nucleos estdo muito proximos). S6 iremos falar das correlagdes através das
ligagdes quimicas.

Ha experiéncias bidimensionais homonucleares (em que em cada um dos eixos
temos 0 mesmo nucleo; ex.: H-H) ou heteronucleares (cada eixo apresenta o
espectro de um nucleo diferente; ex.: 'H-13C).

17



RMN 2D

* As experiéncias homonucleares 2D sao geralmente
utilizadas para correlacionar spins de nucleos com grande
abundancia (o mais usual é o 'H)

* As técnicas heteronucleares 2D geram correlagoes
espectrais 2D entre dois nucleos diferentes, tipicamente 'H
e um nucleo menos sensivel como o 3C, 5N, etc.

19

COSY - COrrelation SpectroscopY \m(\

Jun
N

A

c—C—C—N—C—C—N—FC

O COSY "H-"H (COrrelation SpectroscopY) é uma experiéncia
2D que permite identificar protdes acoplados entre sia 2 ou 3
ligagoes (2Jyy € 3Juy, respetivamente) sendo a técnica 2D
mais utilizada.

Experiéncias homonucleares 2D 22

20
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Espectro 2D simétrico relativamente a diagonal.

Diagonal <> espectro 1D de protéo.

Picos dos dois lados da diagonal (especificados pelas duas
coordenadas de &) representam a mesma interagéo:
acoplamento spin-spin entre os protées correlacionados. 23

Na imagem podem ver o aspecto do espectro 2D homonuclear mais comum —
COSY. Tanto eixo dos xx (f2) como no eixo do yy (f1) temos o espectro 'H da
molécula em estudo.

Para facilitar a interpretagao destes espectros podem (e devem) tragar a
diagonal que, na realidade, corresponde ao espectro 1D de protéo.

Podem também verificar que ambos os lado da diagonal tém a mesma
informacao, por isso s6 nos devemos debrugar sobre um deles.

Os sinais que representam o acoplamento spin-spin entre protdes
correlacionados aparecem como umas “manchas arredondadas”. Se virem o
exemplo da imagem, podem ver que H, acopla com H_ e H,, logo devemos
conseguir observar 2 sinais no espectro 2D a direita.

21

Espectro 2D homonuclear \(\

Se os spins de A e X estdo acoplados, ha transferéncia
de magnetizagédo produzindo um sinal cruzado entre

eles.
| l I | Pico diagonal

Cross-Correlation Peak

Ou cross peak
(sinal cruzado)

I
®

Na imagem podem ver o aspecto de um espectro 2D homonuclear (em geral) em
que dois spins A e X estdo acoplados. A diagonal corresponde @ magnetizacdo
que nao foi trocada (= espectro de 'H 1D) e sinais cruzados (fora da diagonal)
para os nucleos que trocaram magnetizacao através de acoplamento spin-spin.

22



Bromopropano: COSY
‘ m}
/\/ ‘
L e - - &
v Br T
% \\WA | % > /g b
Os dois lados da diagonal s - =
sdo equivalentes - @ A (8 g .
Fa
- — A (o) £
D T T T T T T T
u 35 30 25 20 15 F2 [ppm]
~ - 1
Informacéao que se obtém: H
I Sinais cruzados (fora da diagonal)
: . T . . . : —» acoplamento escalar entre grupos de H ligados a C (ou N)
ML\WJ 0 28 Zf,,vr_. e T:"J o adjacentes (acoplamento 3J).
24 Diagonal <> espectro 1D de 'H; ndo da informacao adicional 25
Neste exemplo comegamos por observar o espectro de '"H RMN do Para analisar o COSY deve comegar por tragar-se a diagonal. Seguidamente

analisam-se os sinais cruzados (fora da diagonal), ndo esquecendo que os dois
lados da diagonal ddo a mesma informagéo e por isso devemos apenas
debrugarmo-nos sobre um deles.

bromopropano.

23



Bromopropano: COSY

X o
1./><\‘3 4‘ A L

20 o N W )

Observam-se as correlagoes - ~ 5 f Fs
H1 - H2 H
H2 - H3 =

Néo ha correlagao H1 - H3 0«", 0 :

DT

Informagéo que se obtém:

Sinais cruzados (fora da diagonal)

— acoplamento escalar entre grupos de H ligados a C (ou N)
adjacentes (acoplamento 3J).

T T
35 30 25 20 15  F2[ppm]

Diagonal <> espectro 1D de 'H; ndo da informagéo adicional

26

Olhando para o molécula podemos prever as seguintes correlagées:
H1-H2
H2-H3

Como H1 ja se encontra a 4 ligagdes de distancia de H3 nao se prevé que estes

dois nucleos acoplem.

Podemos entédo desenhar no COSY as linhas correspondentes aos
acoplamentos (linhas vermelha e roxa).

25

Espectro’M NMR - C,Hz0

27

Neste 2° exemplo podemos prever que ird existir apenas uma correlagéo no
COSY...

26



EspectroCOSY-C,H O

CH, CH;

PN T S T T T T S T T T T T 0 S 0

28

.. entre 0 CH, e 0 CH,.

27

+ Os métodos heteronucleares usam a detegdo de 'H para se

Espectro 2D heteronuclear

obter uma sensibilidade maxima, sendo geralmente referidos
como “experiéncias inversas”.

Nas experiéncias heteronucleares 2D nao ha diagonal, uma
vez que os diferentes nlcleos estdo representados em duas
dimensdes.

I |
] ~4- L&
O espectro de NMR de 'H (o - %’ PE
nucleo observado) encontra-se — - = E o
no eixo F, (x) e o NMR de '3C B
no eixo Fy (y). —] -~ e ES
£

(m F

LIRS RS DR Kl

20 15 F2 [ppm]

H

13¢

21
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Experiéncias mais comuns de correlagao de desvio
quimico C-H entre protoes e carbonos diretamente
ligados:

HMQC - Heteronuclear Multiple Quantum Correlation

HSQC - Heteronuclear Single Quantum Correlation

29

29

HSQC/HMQC
* HSQC (ou HMQC) é o espectro mais simples de interpretar

» As correlagdes correspondem a acoplamentos C,H a uma
ligagao.

* As coordenadas de cada pico fazem corresponder a
ressonancia de cada protdo a do carbono ao qual esta
ligado.

Eixo dos xx: & 'H
Eixo dos yy: & 13C

» Permite identificar grupos CH, (pares de protdes nao
equivalentes, com acoplamento geminal). Geralmente
apresentam picos de COSY.

* efc...

Mesmo quando ha sobreposi¢cdes no espectro de protéo, os
picos estdo geralmente separados no HSQC 30

30



HMQC vs HSQC

HMQC
MM MM
— [
e = [
- = ]
O F
B
74 72 7.0 F2 [ppm]
H

120 F1[ppm]

130 125

138

o
(9]

T T T T
125

130

135

T T
74 72 70 F2 [ppm]
H

HSQC - D4 espectros com
contornos mais bem definidos.

120 F1 [ppm]

P
(9]

31

31

Clorobutano, C,H,Cl - HSQC

| il

™

35 3.0 25 20

32

15 F2ppm

20

10 F1 [ppm]

13C

Como podemos ver neste exemplo para o clorobutano, a interpretagdo dos

espectros de HSQC/HMQC é muito simples, pois basta fazer corresponder cada

protdo ao seu carbono diretamente ligado.

32
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Clorobutano, C,H,CIl - HSQC
1

| i

|

FE
[&
[
Fe

— L] L
- B F&
F8

2 |— r
Fe

1 —|— [
F8

O F
——

35 3.0 25 2.0 15 F2 [ppm]

13C

33
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Clorobutano, C,H,Cl - HSQC
1

a
N A
.
FE
r&
[
Fe
p— L] L
3 — -8
8
2 — r
Fe
1 —|— [
3
= TT T T USRS e
35 3.0 25 20 15 F2 [ppm]

13C

34
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Clorobutano, C,H,CIl - HSQC
1

o
N L
A
4—
3 —
2 (—
1 —|—=
0
L L L SLEL LIS NN SR L
35 3.0 25 20 15  F2[ppm]
H

T

LI I o e o o

10 F1 [ppm]

20

13C

35

Neste exemplo podemos ver que o HSQC/HMQC também é util para distinguir
os carbonos quaternarios, uma vez que estes ndo tém correlagdo com qualquer
H.

C quaternario

H,salen - HMQC "H-13C

| il

100

120

140

=160

(n&o tem “—

correlagdo com H)
= (C40u Cj)

180

[~200

13C

36
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H,salen - HMQC "H-13C

0 H que néo tem correlacédo
= - com C = OH (Hy)

i

120

140

T T T T
14 13 12 1

T T T T
10 9 8 7

H

13C

37

Permite também a identificagdo de protdes em permuta rapida (acidicos): OH,

NH, ... (exchangeable protons).

37

Experiéncias 2D

€ Correlagoes através de ligagoes quimicas
(acoplamento J)

= Homonucleares
= Heteronucleares

(C-H) a longa distancia

38
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1H-13C HMBC e
[Heteronuclear Multiple Bond Correlation]

N

ew  em

Long range coupling

1H-13C HMBC é uma técnica de correlagdo a longa
distancia desenvolvida para detectar acoplamentos
TH-13C a duas ou trés ligagdes via 2J.y e 3Jcy (que
nao podem ser diferenciados nesta experiéncia).

Permite detectar correlagbes com C,,; € através de
heteroatomos, permitindo fazer a ligacdo entre
sistemas de spins.

Nao se observam correlagées C-H diretas (1Jgy)

39

Infelizmente este ano nao teremos possibilidade de nos debrugar muito sobre as

experiéncias bidimensioanis a longa distancia. No entanto, sdo muitas vezes

estas experiéncias que nos permitem a atribuicdo inequivoca de todos os sinais

de protéo e carbono.

Nesta experiéncia podem-se detetar acoplamentos 1H-13C a duas ou trés
ligagbes através das constantes de acoplamento, como esta demonstrado na
figura. Nao se observam as correlagées C-H diretas (para isso usa-se o
HMQC/HSQC).

39

-
1H-13C HMBC \

H ‘/,.v'" //;‘_? T : H I ||.|
IV O S S
3en 2Jen

* O espectro 2D HMBC é semelhante a HSQC ou
HMQC mas tem uma aparéncia mais densa —
devido ao maior numero de correlagées a longa
distancia associados aos desvios quimicos de cada
protao e carbono.

« E uma experiéncia extremamente Util para fazer a
ligagao entre fragmentos de estruturas e é
tipicamente utilizado para obter as respostas finais
relativamente a um problema de elucidagao
estrutural.

40

No entanto, por vezes podem aparecer algumas correlagées ndo esperadas e
em alguns casos correlagdes a 4 ligagdes podem aparecer.

40



1

Clorobutano, C,H,CI - HMBC

2 3
Ak
—
s =
)
1
o

T
F2 [ppm]

2Je3JC-H

41

Voltando ao exemplo do clorobutano, podem ver que o HMBC apresenta muitas
mais correlagées que o HMQC/HSQC, pois estamos a ver as correlagdes a duas

e trés ligacdes de distancia.

41

Canfora, 'H-3CHMBC

10

Ex:

permite distinguir H-8 + H-9 de H-10:
H-10 tem correlagdo HMBC com C=0
H-8 e H-9 ndo tém

42
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Canfora, 'H-*CHMBC “Erros” comuns em HVMBC

ex.: aspirina

F1 (ppm)
)
)
g

‘.—- - . o\s(gu, ? 1JC-H nao
-] = [ @ o H suprimido
no HMBC

—
lg 3
—_— L&
H >
LT
-8
lg [
g
b8 :
— [
o es o8 o1 s rapem ] Lg
— - [
O L
R e RRAR e e AR
28 26 24 22 20  F2[ppm]
10 43 44
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Como organizar os dados de NMR?

45

45

Dados de NMR

1 2 3
(Espectro APT, HSQC + espectro de 'H
de 13C) DEPT
HSQC
Sinais de *C | Tipo de - Sinais de 'H
3 (ppm) Carbono Atnbmgéo 3 (ppm) /mult./ J (Hz)

46
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Dados de NMR MR Espectro 'TH NMR
! - B 3 % 32 5% 338588
(Espectro APT, COsyY, HSQC + espectro de 'H x> 3% RRENR
de 3C) DEPT HMBC, [
HSQC z | ‘
| 4
Sinais de °C | Tipo de S Sinais de 'H 3 SN
3 (ppm) Carbono Atnbu";ao 3 (ppm) /mult./ J (Hz) | N ‘
" 2 A"

N J1.0H

83 82 81 80
47

f1 (ppm) ' 48

Vamos entédo fazer um exercicio em conjunto. Devido a multiplicidade dos sinais
sabemos que os 2 dupletos tém que corresponder aos protdes 1 e 4, enquanto
que os tripletos tém que corresponder aos protdes 2 e 3. No entanto, o espectro
de 'H RMN sozinho n&o nos pode dar mais informag&o.

47



Espectro 2D CQSY

114 e 213

213

8.9 8.5 8.1 7.7 7.3
f2 (ppm)

6.8
7.0
7.2
74
7.6
7.8
8.0
8.2
8.4
8.6
8.8
9.0
9.2

f1 (ppm)

49

O COSY permite-nos identificar quais os protées que estdo a acoplar entre si.

49

Espectro 13C{'"H} NMR
R 8 3 8
B 3 5 b
| | I
g
4
3 \5 N
2 A"
1
- \ F N .
158 154 150 146 142 138 134 130 126 122 118
f1 (ppm)
50

Aqui temos o espectro de *C{'H} NMR.

50
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Espectro h"“ﬁ e \ Dados de NMR e \
AN ! 114 .y 1 2 4 3 ,
S N 1/4 2/3 et i
| 2/3 (Espectro APT, COosy, HSQC + espectro de 'H
2N\FA" de 13C) DEPT HMBC,
1 JH\ HSQC
Sinais de '°C Tipo de R Sinais de 'H
110 3 (ppm) Carbono At”bwgao 3 (ppm) /mult./ J (Hz)
115 156,75 Quaternario C5 -
1/4 120
23 = 1125
130
2/3 r135 §
40 =
145
[ S 150
(0, TN N .. U 155
n 160
C quaternario
(ndo tem 165
correlagdo com H) 93 8.9 8.5 8.1 27 73
f2 (ppm) 51

Consultando o HMQC podemos automaticamente atribuir o carbono quaternario,
pois € o unico que ndo tem qualquer correlagdo com H.
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Espectro hmb

1/4

2/3
2/3

C5

1/4

1/4

2/3

(@

9.1

8.8

8.5

8.2 7.9
f2 (ppm)

7.6

7.3

110
115

120
125
130
135
140
145
150
155
160

f1 (ppm)

53

No HMBC (correlagdes a 2 e 3 ligagdes) podemos verificar que o C5 se

correlaciona com 3 protdes: H1, H4 e H3.

53

Espectro hmbc

—
=
=

1/4

1/4

2/3
2/3

1/4

C5

2

“:@

)

9.1

8.8

7.6

7.3

115

120
125
130
135
140
145
150
155
160

f1 (ppm)

54

Uma vez que apenas se correlaciona com um dos tripletos, podemos atribuir
esse tripleto ao H3. Automaticamente o outro tripleto é o H2.
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110
115
120
125
130
135
140
145
150
155
160
165

Espectro hmqc
z
4
5 AN 1/4
3| N 114 3
AN 2
1 ﬁ
i H
! |
1/4 ! |
2 o= -
3 7 =
1/4
C5 |
9.3 8.9 8.5 8.1 7.7 7.3
f2 (ppm)

f1 (ppm)

55

Uma vez que ja sabemos quais séo os protées H3 e H2, podemos atribuir
automaticamente os carbonos correspondentes através do HVIQC.

55

1 2
(Espectro APT,
de 13C) DEPT
HSQC
Sinais de 13C Tipo de
3 (ppm) Carbono
156,75 Quaternario
137,64
124,68

Dados de NMR

4 3
COSsY, HSQC + espectro de 'H

HMBC,

Sinais de 'H
3 (ppm) /mult./ J (Hz)

Atribuicao

C5 -

c3 739/t

Cc2 79/t

56
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Espectro 2D CQSY ““R’ Espectro hmqc
z

4
3 \5 \N

2N\A"
1

6.8
7.0
7.2
7.4
7.6
7.8
8.0
8.2
8.4
8.6
8.8
9.0 c5 |
9.2

ﬁ
R Y

N s

—3

f1 (ppm)

f1 (ppm)

160
-
165

. s(.1 ) 7.7 7.3
2 (ppm 9.3 8.9 8.5 8.1 7.7 7.3
57 £2 (ppm) 58

8.9 8.5

Podemos agora voltar a usar o COSY para ver qual o dupleto que acopla com o Finalmente podemos voltar ao HMQC para ver a correspondéncia dos carbonos.

H3 e assim conseguimos concluir a atribuicdo dos protées, pois
consequentemente o que falta € o H1.
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Dados de NMR

1 2 4

(Espectro APT, COsY,

de 3C) DEPT HMBC,
HSQC

Sinais de °C Tipo de s
5 (ppm) Carbono Atribuicao

156,75 Quaternario Cc5
137,64 CH c3
124,68 CH 2
121,34 CH c4
150,0 CH c1

Nota: Na tabela deveriam colocar ainda as _|

3
HSQC + espectro de 'H

Sinais de 'H
3 (ppm) /mult./ J (Hz)

7,39/t

79/t

869/d

8,561/d

constantes de acoplamento
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