Referenzierung von NMR-Spektren, =-Skala (06/2011)

Zur Referenzierung von NMR-Spektren existieren folgende Moéglichkeiten: Zugabe
eines internen Standards (fiir 'H und °C i.d.R. TMS), Verwendung eines externen
Standards (z.B. fiir *'P oder "F) unter Zuhilfenahme einer Kapillare oder aber mit Hilfe

der E-(Xi)-Skala [ £x =100 x (v, / v°_) ], die vor einigen Jahren von der IUPAC

™S
vorgeschlagen wurde und eine nutzliche Vorgehenweise insbesondere bei
Heterokernmessungen darstellt.

Im Folgenden wird das Prinzip der vereinheitlichten =-Skala anhand einer fiktiven "°F-
Probe erlautert, dasselbe Procedere kann jedoch fir alle weiteren NMR-aktiven Kerne
in analoger Weise gewahlt werden.

(1) Zunachst muB ein "H-NMR-Spektrum aufgenommen, das TMS-Signal auf 0
ppm gesetzt und dann die absolute Frequenz des TMS-Signals im Spektrum
bestimmt werden (im Beispiel bei einem 400 MHz-"H-Spektrum).

(2) Der als ©(TMS) oder v bezeichnete Frequenzwert (z.B. 400130006.82 Hz

fur das TMS-Signal in 'H-Spektrum aus der Beispielprobe) wird nun mit einem
Referenzfrequenzwert, dem sog. Z("°F), der fiir °F 94.094011 betragt (siehe
Tabelle), multipliziert und das Ganze dann noch durch 100 MHz geteilt, um so
die Frequenz fiir die chemische Verschiebung von 0 ppm in "°F zu ermitteln
[ als Formel ausgedriickt: v, = vy —= 1.
100
(3) Den Wert, den man dabei erhalt (im Beispiel 376.4983726 MHz) setzt man
dann in der Software fur den Referenzfrequenzwert ein (bei TopSpin der
Parameter SF, einzutragen z.B. im edp-Menu). Damit erhalt man automatisch
die korrekte Referenzierung des '°F-Spektrums, bezogen auf TMS im "H-NMR-
Spektrum.

Dieses Vorgehen ist das von der IUPAC favorisierte und leicht umzusetzen. Auf der
Folgeseite ist eine Tabelle mit Z-Werten wiedergegeben, der entsprechende
Originalartikel wurde 2004 in der Angewandten Chemie verdffentlicht (Angew.Chem.
2004, 116, 2070, s.a. Referenz **! am Anfang des Artikels)
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