09.01.20 Fabian Krutzek Doktorarbeit AK Kopka FK_174

FK_174: SFM: Entschiitzung MEM (TFA)
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Edukt Summenformel M [g/mol] m [g] n [mmol] P [g/cmS] V [ml] eq.
MEM-Gruppe ich Cy5H,0CINO-S 429.88 2.9 6.7 1.00
TFA 9.00
abs. DCM 50.00

m100% | n100% | Ausbeute | Ausbeute | Ausbeute
g/mmol
[g] [mmol] [g] [mmol] [%]
Produkt Cy4H1,CINOSS 341.77 2.28 6.68 0.96 2.81 42.1
Versuchsdurchfiihrung
. MEM-Gruppe iH in abs. DCM unter Ar vorgelegt und auf 0 °C gekihlt
. Zugabe von TFA (iber Spritze, rihren lassen bei RT liber Nacht
° RK (EE + 1.5% MeOH) -> Rkt beednet, Produkt bei 0.2 und Edukt (0.3) vollstandig verbraucht
. Zugabe von NaHCO3 Lsg bis neutralisiert, Produkt teilweise ausgefallen, filtriert und Filtrat mit Wasser und Aceton

gewaschen -> FK_174.a.1 (blass gelb-griines Pulver, 960 mg, Produkt)
. Phasen gertrennt, wassrige Phase 3x mit DCM extrahiert, vereinte org. Extrakte Uber Natriumsulfat getrocknet,

filtiert, LM entfernt -> FK_174.a.2 (dunkelgelbes Ol, 910 mg, kein Produkt, Zersetzung?!)  |l-------1
. FK_174.X (DMSO-d6)
° Masse: FK_174.m1







