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Summary
Identification of benzituron by "H and  C nuclear magnetic resonance
In order to identify and confirm the sterical structure of Benzituron 'H and > C NMR
were used.

Rezumat
Metode de Rezonanti Magnetica nucleard cu tehnica 'H protonicd si > C carbonici a
fost utilizatd pentru a elucida si confirma structura sterica a Benzituronului.

Metode si materiale

Spectroscopia de Rezonantd Magnetici Nucleara RMN se bazeaza pe masurarea
absorbtiei radiatiei electromagnetice. RMN- Rezonanta magneticd nucleard este o metoda
analitica instrumentald de inaltd performantd care permite identificarea structurii compusilor
organici de orice complexitate. Presupunerea si confirmarea scheletul molecular se realizeaza
cu ajutorul spectrelor RMN care intrunesc semnalele de rezonanta ce rezulta din interactiunea
spinului nuclear a atomului analizat intr-un cdmp magnetic cu o radiatie electromagnetica cu
lungime de undd mare (unde hertziene) si energie micd. Ambianta chimica determinatd de
totalitatea nucleelor grupele functionale influenteaza absorbtia radiatiei electromagnetice si
coreleaza cu intensitatea deplasarii chimice, respectiv cu structura chimicd a compusului
analizat. Aceastd ambiantd chimica perturba usor valoarea campului magnetic exterior cu care
vine in contact. Electronii de legatura dintre atomi produc un cdmp magnetic care se opune
campului magnetic exterior, fenomen succedat de o ecranare magnetica dintre nuclee finisata cu
blindaj. Efectul de blindaj se manifesta prin variatii locale ale intensitatii cAmpului magnetic,
ceea ce are drept consecinta decalarea frecventilor de rezonantd in raport cu procesele similare
care se petrec in vid. Intensitatea si forma benzilor de rezonantd din spectrogramele este
influentata de: natura solvetului deuterizat, sandardul intern, temperatura , intensitatea cdmpului
magnetic.

Spectrele RMN a Benzioturonului au fost inregistrate la spectrometru de Rezonantd
Magnetica Nucleara cu Transformare Fourer (RMNFT)

La formularea concentratiei solutiei de Benzioturon s-a luat in consideratie masa moleculara
a substantei. Deoarece masele lor moleculare nu diferd in ordinul de sute de unitdti de masa, ci
doar numai in céteva zeci de unitati va fi de ajuns ca masa ambelor substante pentru obtinerea 'H
spectru cu TF si fie 10 mg, iar pentru °C specrul cu TF si fie 50 mg.

Tehnica de lucru

Benzioturonul a fost recristalizat In acetond pentru a purifica substantele si exclude prezenta
substantelor inrudite chimic.

Substanta medicamentoasi au fost uscate timp de 2 ore la o temperatura de 105°C. Probele
de substante au fost dizolvate in apa deuterizatd si filtrate printr-un filtru Millipore 0.2 pm sub
vid. Solutiile obtinute sunt transferate in tubul de sticla (produs de Wilmad) de lungime 15 cm
cu diametrul 5 mm; stratul solutiei de analizat este de 2-3 cm. Tubul trebuie sa fie curat si lipsit
de impuritati paramagnetice altfel, acestea vor influenta frecventele de rezonanta, vor genera
benzi de rezonantd suplimetare care pot interfera cu benzile principale ale substantei si implicit
pozitiille semnalelor in spectrele RMN. In calitate de standard intern se adaugi
TMS(tetrametilsilanul) care este introdus in tubul cu solutia de analizat. Tubul cu solutia de
analizat este atasat intre polii magnetului, fiind mentinut in pozitia verticald cu ajutorul tubului
de intrare.
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Pe spectru se observa patru semnale de rezonanta cu raportul a intervalelor de integrare (1:4:3:2)
ceea ce aratd prezenta a 4 tipuri de atomi de hidrogen la diferite grupe functionale. Semnalul la
4.06 p.p.m.( 0) care se prezintd in forma de diplet apartine grupei metilenice(-CH,-). Zona de
rezonantd 4.56 p.p.m corespunde grupei aminice (NH») si iminice (NH), se prezinta ca un semnal
comun datorita suprapunerilor bezilor de rezonanta (2+1=3). Semnalele atomilor de hidrogen din
7.20; 7.21; 7.22; 7.24 p.p.m. incluse in multiplet sunt atribuite atomilor de hidrogen din sistemul

Rezultate
Spectrul de rezonanti magnetici nucleara -'H-protonic ce contine semnale de intensitate
mare demonstreaza prezenta abundenta a atomilor de hidrogen in molecula Benzituronului.

benzenic.

Fig.2 Spectrul de rezonantd magnetica nucleard' H-protonicia Benzituronului
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Spectru °C carbonic a Benzituronului prezinti 6 semnale de rezonantd de diferita
intensitate. Benzile 2 si 3 sunt Ingrosate ceea ce denotd suprapunerea semnalelor de rezonanta
datorita existentei simetriei in molecula Benzituronului. Semnalul analitic din zona joasd de
frecventa a spectrului 30.03p.p.m. corespunde atomului de carbon din grupa metilenica(-CHs-).
Totalitatea semnalelor (in numar de 4 ) din regiunea 128.86; 129.53 si 128.86; 129.53 p.p.m.
apartin atomilor simetrici de carbon(2,3,5,6) din entitatea benzenica. Primul atom de carbon care
este nesaturat si cuaternar este deplasat spre zona de frecventa mai 1naltd a spectrului
135.73p.p.m. Atomul de carbon nr 3 din benzen este identificat prin semnalul 127.82 p.p.m.
Atomul de carbon incorporat in grupa functionala carbaminica 1si va avea valoarea deplasarii
chimice in zona de frecventd cea mai mare. Toate aceste semnale confirma prezenta a 8 atomi de
carbon in structura Benzituronului.

Concluzii

1. A fost cercetat spectrul 'H protonic si °C carbonic a Benzituronului, s-a aratat specificul
lui si posibilitatea folosirii pentru identificare.

2. A fost cercetat spectrul "H protonic si "°C carbonic a Benzituronului, evidentiind benzi
de absorbtie, care deosebesc Benzituronul de alte substante si permit folosirea lor pentru
demonstrarea si confirmarea structurii sterice.

Fig. Confirmarea structurii sterice a Benzituronului prin rezonantd magneticd
v 1 . v .13 .« v
nuclearda “H-protonicaa si ~ C carbonica.
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